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Vpliv mikro in nanoceluloze na lastnosti kompozitov iz nenasičene poliestrske smole 
Povzetek 
Poliestri in poliestrske smole se uporabljajo na številnih področjih, zato je vsako  izboljšanje 
lastnosti le-teh lahko izjemnega pomena. Nenasičene poliestrske smole so ene izmed 
poliestrskih smol, za katere je značilna prisotnost dvojnih vezi. Te delujejo kot mesta, ki 
omogočajo polimerizacijo in zamreţevanje, saj lahko ob prisotnosti iniciatorjev (termični, 
redoks, fotoiniciatorji) razpadejo na radikale.  
Nano in mikroceluloza sta dve vrsti delcev, katere je moč dodati v polimerno matrico ter s 
tem tvoriti kompozit z boljšimi lastnostmi od matrice. Predvsem s pomočjo kristalinične 
celuloze, je moč zvišati  togost ter posledično Young-ov modul kompozita. Kako pa dodatek 
celuloze vpliva na same lastnosti kompozita, je potrebno ustrezno ovrednotiti. To je moč 
storiti z analiznimi tehnikami, kot so tri-točkovni upogibni test ter DSC in DMA analiza. S 
pomočjo prve sem določil Young-ov modul kompozitov. Temperaturo steklastega prehoda 
sem določil tako z DSC kot DMA, medtem ko sem stopnjo zamreţenja poliestra določil s 
pomočjo DSC analize. 
V moji magistrski nalogi sem določeval vpliv dodane celuloze na omenjene lastnosti 
kompozita. Polimerna matrica, katero sem uporabljal, je bila Colpoly 7201. To je nenasičena 
poliestrska smola, raztopljena v 40 % stirena. V osnovno matrico sem dodajal kristalinično 
nano in mikrocelulozo ter fibrilno nanocelulozo. S tri-točkovnim upogibnim testom sem 
pokazal, da kristalinični celulozi zvišata Young-ov modul kompozita, pri čemer 
mikroceluloza Young-ov modul zviša bolj od nanoceluloze. Za razliko od kristalinične 
celuloze, pa je ob dodatku fibrilne nanoceluloze, Young-ov modul pribliţno enak ali pa 
manjši, kot pred samim dodatkom. Ključna parametra, ki vplivata na zvišanje Young-ovega 
modula, sta stopnja zamreţenja poliestra in Young-ovi moduli posameznih celuloz. Tako višja 
stopnja zamreţenja, kot tudi višji Young-ov modul celuloze, vodi do višjega Young-ovega 
modula kompozita. 
Temperatura steklastega prehoda je prav tako odvisna od stopnje zamreţenja poliestra, pri 
čemer prav tako velja, da zvišanje stopnje zamreţenja, vodi do višje temperature steklastega 
prehoda. Poleg stopnje zamreţenja, na Tg vpliva tudi količina povezav, ki se tvorijo pri 
interakcijah na fazni površini med celulozo in poliestrsko smolo. Te interakcije so šibkejše 
kot vezi, ki nastanejo pri zamreţevanju poliestrske smole, zaradi česar se ob dodatku celuloze 
Tg kompozita zmanjša. Poleg steklastega prehoda in zamreţevanja poliestra, se je pri DSC 
analizi pokazalo tudi območje razpada celuloze, in sicer v temperaturnem območju med 230 
°C in 300 °C. 





Effect of micro and nanocellulose on properties of unsaturated polyester resin 
composites 
Abstract 
Polyesters and polyester resins are used in many areas, which means that every improvement 
of their properties could be crucial. Unsaturated polyester resins are a group of polyester 
resins, which main property is presence of double bonds. Those are sites of polymerization 
and cross-linking, because radicals could be formed in the presence of initiators (thermal, 
redox and photoinitiators). 
Nano and microcellulose are materials, which could be added to polymer matrices, which lead 
to better properties of those. Crystalline cellulose could raise Young modulus and rigidity of 
composite. Improvement of composites properties should be evaluated by techiques such as 
three point bending test, DSC and DMA analysis. Three point bending test was used to 
determine Young modulus of composites. Glass transition temperature was determined by 
DSC and DMA techiques. Besides the glass transition temperature, DSC was also used to 
determine a degree of cross-linking of the polyester resin. 
Effect of different types of cellulose on properties of composites was examined. Colpoly 
7201, which was used polymer matrix, is an unsaturated polyester resin, which is dissolved in 
40 % of styrene. Crystalline nano and microcellulose and fibril nanocellulose were added to 
the matrix. Three point bending test proved that Young modulus increase with addition of 
crystalline microcellulose. On the other hand fibril nanocellulose led to Young modulus 
which were lower or same as  Young modulus of the polymer matrix. Degree of cross-linking 
of polyester and Young modulus of celluloses were main parameters that effected the Young 
modulus of composites. Increase of both parameters led to larger Young modulus. 
Temperature of glass transition was also effected by degree of cross-linking. Higher degree of 
cross-linking, also led to higher temperatures of glass transition. Links, which are caused by 
interactions on  phase boundary between cellulose and polyester resins, also had effect on Tg. 
These interactions are weaker than bonds which are formed during cross-linking of polyester. 
That is the reason why addition of cellulose led to lower Tg. Besides the temperatures of glass 
transition and cross-linking, temperature of cellulose degradation was also determined. 
Temperature range of cellulose degradation was determined to be between 230 °C and 300 
°C. 
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Seznam uporabljenih kratic in simbolov 
A – konstanta [Pa mol g
-1
] 
b – širina kompozitne ploščice [mm] 
BC – bakterijska celuloza 
BPO – benzoil peroksid 
cI  – koncentracija iniciatorja [mol L
-1
] 
cM  – koncentracija monomera [mol L
-1
] 
cS  – koncentracija topila [mol L
-1
] 
cTA  – koncentracija sredstva za prenos verige [mol L
-1
] 
CMC – kristalinična mikroceluloza 
CNC – kristalinična nanoceluloza 
δ – fazni zamik 
d  – debelina kompozitne ploščice [mm]  
D  – maksimalna deformacija na sredini vzorca [mm] 
Dm, Dn – mrtva polimerna veriga 
DMA – dinamična mehanska analiza 
DMSO – dimetil sulfoksid 
DSC – diferenčna dinamična kalorimetrija 
ε – efektivnost iniciacije [/] 
ε, ϵf  – natezni raztezek [mm] 
E, EB  – Young-ov  modul [Pa] 
  ̅̅̅̅   – povprečna vrednost Young-ovega modula [Pa] 
FMC – fibrilna mikroceluloza 
FNC – fibrilna nanoceluloza 
foto – fotoiniciator difenil (2,4,6-trimetilbenzoil) fosfin oksid 
I –  iniciator 
K – Fox-Flory-jev parameter 
kd, Kd  – konstanta hitrosti disociacije [s
-1
] 








































L  – razdalja med nosilcema naprave ESM 1500 Mark 10 [mm] 
m  – naklon linearnega dela krivulje obremenitev-odklon [N mm
-1
] 
M – molekula monomera 
M1
.
 – radikal monomera po adiciji prvega radikala 
Mj – monomer dodan k polimerni verigi 
Mn  – molekulska masa polimera [g mol
-1
] 
n – dolţina verige 
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n – število meritev 
η  – viskoznost  [Pa s] 
Pn – polimerna veriga 
PMMA – polimetil metakrilat 
PVA – polivinil alkohol 
ρa  –gostota amorfnega polimera [kg m
-3
] 
ρc   – gostota kristaliničnega polimera [kg m
-3
] 
ρs   – gostota vzorca [kg m
-3
] 





 – prosti radikal 













































ζ, ζf  – natezna napetost [Pa] 
ζ  – natezna trdnost [Pa] 
ζ∞  – natezna trdnost pri neskončni molekulski masi [Pa] 
s – standardna deviacija 
S – topilo 
TA – sredstvo za prenos verige 
Tg  – temperatura steklastega prehoda [°C] 
Tg,∞  - temperatura steklastega prehoda pri neskončni molekulski masi [°C] 
Z  – hitrost deformacije zunanjega vlakna [mm mm
-1 
min] 
ω  – frekvenca oscilacije [s
-1
] 




1. TEORETIČNI UVOD 
1.1 Polimeri 
Polimeri so snovi, katerih molekule sestavlja večje število manjših ponavljajočih enot – 
monomerov. Monomere sestavlja večje število atomov, katere imenujemo segmenti polimera. 
Za polimerizacijo, ki poteka z mešanjem dveh monomerov, je značilno da makromolekula, ki 
je rezultat polimerizacije, vsebuje enote obeh monomerov. Tako sintetiziran polimer se 
imenuje kopolimer, sinteza pa kopolimerizacija.
[1] 
 
1.1.1 Fizikalne lastnosti polimerov 
Med najpomembnejše fizikalne lastnosti polimerov uvrščamo: molekulsko maso, stopnjo 
kristaliničnosti, stopnjo polimerizacije, molski volumen ter gostoto. 
Stopnja polimerizacije je definirana, kot število ponavljajočih se enot (monomerov), v 
polimerni verigi.
[2] 
Molekulska masa je definirana, kot produkt stopnje polimerizacije in 
molekulske mase monomera.
[2] 
Zaradi različnih reakcij, je logično moč pričakovati, da vse 
polimerne verige niso enako dolge, kar posledično pomeni, da molekulska masa le-teh ni 
enaka. Zaradi tega se, pri molekulskih masah polimerov, govori predvsem o povprečnih 
vrednostih le-teh. Povprečne molekulske mase delimo v dve skupini, in sicer na številčno 
povprečno molekulsko maso ter na uteţno povprečno molekulsko maso, pri čemer kot ţe 
imeni povesta, pri prvi upoštevamo število polimernih verig, medtem ko pri drugi maso le-
teh. Molekulska masa polimera je med drugim pomembna tudi zato, ker vpliva na druge 
lastnosti, kot so temperatura steklastega prehoda, viskoznost, moč, togost, ţilavost... 
Naslednja lastnost polimerov, ki je neposredno odvisna od povprečnih molekulskih mas le-
teh, je stopnja polidisperznosti, ki je definirana kot količnik med povprečno uteţno 
molekulsko maso in povprečno številčno molekulsko maso.
[2]  
Ta parameter nam pove 
heterogenost polimernih verig. Za polimer s polidisperzostjo 1 tako velja, da je sestavljen iz 
samih povsem enakih verig. Takšen polimer imenujemo monodisperzen polimer, medtem ko 
v primeru polimera z različno velikimi polimernimi verigami, le-tega imenujemo 
polidisperzni polimer (stopnja polidisperznosti je večja od 1). Večino naravnih polimerov 
uvrščamo v prvo skupino, medtem ko je večina sintetičnih polidisperznih. 
Še ena od pomembnih fizikalnih lastnosti, ki imajo vpliv na številne druge lastnosti, je stopnja 
kristaliničnosti polimera. Polimere se deli na kristalinične in amorfne, kjer pri kristalinični 
strukturi pride do urejanja v lamele, kar vodi do urejene strukture, medtem ko je za amorfne 
polimere značilna neurejena struktura le-teh.
[2] 
Pri tem se je potrebno zavedati, da zaenkrat še 
ne poznamo 100% kristaliničnega polimera. Stopnjo kristaliničnosti podaja enačba 1.1.  
 
                    
         
         
     
(1.1) 
 
V enačbi 1.1 ρc predstavlja gostoto povsem kristaliničnega polimera, ρa gostoto povsem 
amorfnega polimera, ρs pa gostoto vzorca. Poznan je velik nabor polimerov, od povsem 
amorfnih (stopnja kristaliničnosti je enaka 0), do skoraj povsem kristaliničnih. Bolj kot so 
polimeri urejeni (najbolj so urejeni linearni polimeri), večja je stopnja kristaliničnosti. Stopnja 
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kristaliničnosti lahko močno vpliva na številne druge lastnosti. Tako so polimeri z visoko 
stopnjo kristaliničnosti bolj togi, imajo višjo temperaturo tališča, vendar imajo nizko udarno 




1.1.2 Termične lastnosti polimerov 
Pri termičnih lastnostih polimerov moramo ločevati med kristaliničnimi in amorfnimi 
polimeri. Za kristalinične je pomembna temperatura tališča, katerega pa amorfni polimeri 
sploh nimajo. Pri nizkih temperaturah so ti v steklastem stanju, v katerem lahko molekule 
vibrirajo, niso pa sposobne večjih premikov. V tem stanju je polimer krhek, tog in trd 
material. Ko tak polimer segrevamo, so se verige vse bolj sposobne gibati druga ob drugi, kar 
vodi do mehkejšega in fleksibilnejšega polimera. Temperatura, pri kateri pride do prehoda iz 
krhkega steklastega stanja v mehkejše elastično stanje, imenujemo temperatura steklastega 
prehoda.
[2] 
Tako kot za tališče velja, da ga imajo le kristalinični polimeri, analogno velja, da 
do steklastega prehoda pride le v amorfnih regijah polimerov. Glede na to, da zaenkrat še ne 
poznamo 100% kristaliničnega polimera, lahko rečemo, da imajo vsi polimeri steklasti 
prehod. Za tališče velja, da je to prehod prvega reda, medtem ko je steklasti prehod prehod 
drugega reda. Polimer ima temperaturo tališča vedno pri isti temperaturi, za temperaturo 
steklastega prehoda pa to ne velja. Pri kateri temperaturi pride do steklastega prehoda, zavisi 
od več faktorjev. Ti faktorji so: molekulska masa polimera, metoda merjenja ter hitrost 
segrevanja oziroma ohlajanja.
 
Tudi na to, pri kateri temperaturi bo imel polimer temperaturo 
tališča, je moč vplivati, in sicer se v primeru dvojnih vezi, aromatskih skupin ali večjih 
stranskih skupin, le-ta pojavi pri višjih temperaturah, zaradi zmanjšane fleksibilnosti verige. 
Razvejanost verige pa ima ravno nasprotni vpliv, kar pomeni, da se temperatura tališča 




Temperatura steklastega prehoda ni uniformna za isti polimer in je odvisna od načina 
določanja. Pri kateri temperaturi ima polimer steklasti prehod, zavisi še od številnih drugih 
faktorjev. Prvi faktor je, kako se lahko giblje polimerna veriga, kajti polimerne verige z večjo 
mobilnostjo in fleksibilnostjo, laţje preidejo iz steklastega v gumijasto stanje (za prehod je 
potrebno manj energije), kar pomeni, da imajo takšni polimeri temperaturo steklastega 
prehoda pri niţjih temperaturah. Naslednji faktor so medmolekulske sile, za katere velja, da 
močnejše kot so te, višja je temperatura steklastega prehoda. Vse skupine in reakcije, kot je 
zamreţevanje, ki zmanjšajo gibljivost verige, povišujejo Tg. Logično je, da če se na verigo 
veţejo skupine, ki povečujejo fleksibilnost le-te (npr. alifatske verige), se Tg pomakne k 
niţjim temperaturam. Fleksibilnost je moč povečati tudi z dodatkom plastifikatorjev, s čimer 
je spet moč zmanjšati Tg. Na temperaturo steklastega prehoda vpliva tudi molekulska masa, 












Tg,∞ predstavlja temperaturo steklastega prehoda pri neskončni molekulski masi, K pa je Fox-
Flory-jev parameter, ki je povezan s prostim volumnom polimera. Izkazalo se je, da Tg 
narašča do molekulskih mas okoli 20000, nato pa molekulska masa na Tg nima več vpliva.
[2] 
 
1.1.3 Mehanske lastnosti polimerov 
Ključno je, da zelo dobro poznamo mehanske lastnosti materiala, če ga ţelimo uporabiti v 




Zlomna trdnost nam podaja obremenitev, ki je potrebna, da se material zlomi. Poleg zlomne, 
ločimo še natezno, kompresijsko, upogibno, torzijsko in udarno trdnost. Za polimere velja, da 
bolj kot so razvejani in zamreţeni, večja je njihova trdnost. Na trdnost vplivata tudi 
molekulska masa in kristaliničnost. Višja kot je stopnja kristaliničnosti polimera, večja je tudi 
njegova trdnost. Razlog tiči v močnejših medmolekulskih povezavah v kristaliničnih regijah, 
za razliko od amorfnih. Vpliv molekulske mase na natezno trdnost podaja enačba 1.3. 
 






A je konstanta, medtem ko je ζ∞ natezna trdnost pri neskončni molekulski masi. Pri nizkih 
molekulskih masah so verige povezane s šibkimi Van der Waalsovimi vezmi, kar vodi do 
nizke trdnosti polimera. 
 Raztezek ob zlomu 
Ta parameter nam pove, kako duktilen je material. Znano je, da keramika ni duktilna 
(raztezek ob zlomu je manjši od 1 %), medtem ko so termoplasti duktilni materiali (raztezek 
ob zlomu večji od 100 %). 
 Young-ov modul 
Young-ov modul je definiran, kot razmerje med natezno napetostjo in nateznim raztezkom, v 
linearnem območju elastičnosti, pri čemer ga je moč opisati z enačbo 1.4. Young-ov modul 
nam pove, kako tog je material. S temperaturo je moč vplivati na Young-ov modul, kajti pri 
povišani temperaturi se tako Young-ov modul, kot natezna napetost zmanjšata. 





 Ţilavost  
Ţilavost je definirana, kot površina pod krivuljo, na grafu napetosti v odvisnosti od raztezka 
(enačba 1.5). Ţilavost nam pove, koliko energije absorbira material, preden se zlomi. Glede 
na obliko krivulje, je moč določiti, za kakšno vrsto materiala gre (elastičen, tog, duktilen). 
 





Ločimo dva tipa deformacije, in sicer elastično ter viskozno. Pri elastični deformaciji pride do 
raztezka takoj ob vnosu obremenitve, ko se le-ta preneha, pa se material vrne v prvotno stanje. 
Za tak material, je moč vnešeno napetost ζ, opisati z enačbo 1.4. Pri viskoznem materialu pa 
do raztezka ne pride takoj, vendar je ta časovno odvisen (raztezek narašča s časom)(enačba 
1.6). Pri takšnem materialu gre za ireverzibilno deformacijo, kajti ko prenehamo z 
obremenitvijo materiala, se le-te ne povrne v osnovno stanje. 
 





η, v enačbi 1.6, prestavlja viskoznost. 
Običajno noben polimer ni idealno elastičen oziroma idealno viskozen, ampak ima 
kombinacijo obeh lastnosti. Takšno lastnost imenujemo viskoelastičnost. 
1.2 Poliestri
 
Poliestri sodijo med kopolimere, za katere je značilno,  da so zelo vsestranski. Svetovno se jih 
proizvede v velikih količinah (13 ton letno).
[1]
 Največkrat so uporabljeni v obliki vlaken, 
plastike, kompozitov ter v obliki premazov. Poliestre sestavljajo heterogene verige, katerih 
glavni del sestavljajo karboksilatne esterske skupine. Največjo pozornost je poliestrom 
prinesel Carothers, čigar delo je bilo, študij večstopenjskih polimerizacij. Ukvarjal se je z A-B 
ω-hidroksi kislinami, polimerizacijo določenih laktonov ter esterifikacijo lineranih A-A 
diolov in B-B terminalnih alifatskih dikarboksilnih kislin. Rezultat so bili kopolimeri z nizko 
molekulsko maso (8000 – 10 000 g/mol). Ti kopolimeri so bili trdi in kristalinični, poleg tega 
pa so bili dovzetni za konverzijo iz taline v filamente, katere se lahko razvleče pod njihovo 
vrelišče, kar vodi do povečanja njihove trdnosti.
[1] 
1.3 Kompoziti  
Kompozite delimo glede na uporabljen material (kovinski, keramični, polimerni kompoziti). 
Polimerne kompozite sestavljati dve ali več komponent. Uporablja se jih na številnih 
področjih: avtomobilska industrija, letalstvo, transport, obramba, športna in elektronska 
oprema. S polimernimi kompoziti se pogosto menja konvencionalne materiale, zaradi ugodnih 
lastnosti polimernih kompozitov, v primerjavi s konvencionalnimi, med katere sodijo:
[3]
 
 Nizka gostota 
 Visoko razmerje med trdnostjo in teţo 
 Strukturna trdnost 
 Nizka cena 
 Enostavno preoblikovanje v različne oblike 
 Boljše mehanske lastnosti 
 Kasnejša utrujenost materiala 
 Odlična korozivna odpornost 
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Tudi v primerjavi s polimernimi materiali, imajo kompoziti nekatere boljše lastnosti:
[3] 
korozivna odpornost, kemijske in fizikalne lastnosti, kot so visoka trdnost in modul, boljša 
dimenzijska stabilnost, obenem pa omogočajo večjo fleksibilnost pri dizajniranju v industriji. 
1.4 Poliestrske smole 
Poliestrske smole lahko delimo na različne načine, v glavnem pa jih razporedimo v dve večji 
skupini, in sicer na duromere in termoplaste. Kompozite je moč tvoriti z obema skupinama 
poliestrskih smol. Duromere se zamreţuje s pomočjo toplote ali iniciatorja, pri čemer se tvori 
3-dimenzionalna struktura, zaradi česar smola preide iz tekoče v trdno fazo. Ta proces je 
ireverzibilne narave.
[3] 
Najpogosteje uporabljene duromerne smole so: epoksi smole, fenolne 
smole, nenasičeni poliestri, vinilestri in poliuretani. Pri termoplastih pa ne pride do 
kemijskega povezovanja, ampak se le-ti stalijo in oblikujejo v linearno strukturo, s pomočjo 
tlaka ali temperature. Termoplaste se lahko zmehča in preoblikuje, obenem pa je to 
reverzibilen proces. V industriji se zaradi boljših lastnosti uporablja duromere.
[3] 
Najpogosteje 
uporabljeni termoplasti so: polivinil klorid, polietilen, polistiren, polimetil metakrilat, 
polikarbonat, polipropilen in poliamid. 
V duromernih kompozitih se uporablja aditive, in sicer polnila v obliki organskih in 
anorganskih spojin, katerih namen je, zmanjšanje cene kompozitov in izboljšanje delovanja, 
česar ni moč doseči s samo smolo.
[3] 
Najpogosteje uporabljena polnila so vlakna, in sicer 
kevlarjeva, steklena ter karbonska. 
Z vlakni ojačane kompozite sestavljajo vlakna, smola in povezava med njimi. Smola povezuje 
vse med seboj, obenem pa prenaša napetost po celotnem kompozitu, kar ščiti posamezne 
ojačitve. Poleg tega jih smola ščiti tudi pred vlago in poškodbami zaradi vpliva okolja.
 
Vloga 
vlaken je povečanje trdnosti kompozitne strukture, medtem ko povezava med vlakni in smolo, 
omogoča prenašanje napetosti po celotni matrici.
[3] 
 
Smole lahko delimo tudi glede na reaktante, s katerimi so sintetizirane:
[1, 3]
 
 Nasičene poliestrske smole 
Nasičeno poliestrsko smolo dobimo z reakcijo kislin, ki lahko donirajo dva protona ali 
njihovih kloridov z diolom. Največkrat se jih uporablja v tekstilni industriji. 
 Alkidne smole 
So posledica reakcije polihidričnih alkoholov, z maščobnimi kislinami, ter kasnejšimi 
reakcijami s kislino, ki lahko donira dva protona. Alkidne smole se najpogosteje uporablja v 
industriji barv in tiskarniški industriji. 
 Vinil estrske smole 
Običajno se vinil estrske smole pripravi z reakcijo koncev epoksi smol, z nenasičeno 
karboksilno kislino. Posledica tega so odlične lastnosti vinil estrskih smol, in sicer odlična 
mehanska in kemijska obstojnost ter obstojnost v raztopinah, kar je lastnost epoksi smol, 
poleg tega pa imajo tudi lastnosti, ki so značilne za nenasičene poliestrske smole. Za 
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zamreţene vinil estrske smole je značilno, da imajo boljše lastnosti od običajnih poliestrskih 
smol. Razlog tiči v reaktivnih mestih, ki se nahajajo le na koncih verig, kar omogoča 
absorbiranje napetosti in obremenitev po celotni dolţini verige. Te smole se najpogosteje 
uporablja za premaze, vezja, laminate s kovinsko folijo, gradbene materiale, avtomobilske 
dele, trde pene in za z vlakni ojačane kompozite. 
 Nenasičene poliestrske smole 
Nenasičene poliestrske smole so rezultat kondenzacije nenasičenih kislin ali anhidridov in 
diolov z dikislinami. Nenasičenost pomeni prisotnost dvojnih vezi, kar omogoča nadaljnje 
zamreţevanje. Ţe dolga leta se jih uporablja na številnih področjih, zaradi česar so takšne 
smole termoreaktivni sistemi, z veliko stopnjo pomembnosti. Takšnim smolam se pogosto 
dodaja polnila in ostale dodatke, poleg tega pa se jih obdeluje z uporabo iniciatorjev, ki 
tvorijo proste radikale. Lastnosti nenasičenih poliestrskih smol so odvisne predvsem od vrste 
uporabljenih dikislin, diolov, zamreţeval, iniciatorjev in ostalih aditivov. Prav moţnost 
velikega nabora različnih lastnosti, vodi do tega, da so nenasičene poliestrske smole 
uporabljene za številne aplikacije. Nekatere lastnosti, kot so nizka viskoznost, hitro sušenje, 
odlična kemijska obstojnost, enostavna obdelava, nizka cena ter moţnost sušenja pri sobnih in 
atmosferskih pogojih, pa so značilne za vse vrste takšnih smol. 
 Epoksi smole 
Epoksi smole sodijo med duromere. Uporablja se jih za pripravo kompozitov z odličnimi 
električnimi in mehanskimi lastnostmi, odpornostjo proti koroziji, odlično adhezijo na 
številne kovine ter zaradi majhne izgube volumna in dobrega delovanja pri visokih 
temperaturah. Slabosti teh smol so visoka cena in dolg čas sušenja, kar zmanjša moţnosti za 
uporabo na številnih področjih. 
 Poliuretanske smole 
Tudi poliuretane uvrščamo med duromere. Sintetizira se jih z reakcijo poliola in 
poliizocianata. Med dobre lastnosti poliuretanskih smol sodijo kemijska odpornost ter 
odpornost na olja in maščobe. Dobro se tudi upirajo abraziji, zaradi česar so primerni za 
pripravo sintetičnih gum, prav tako pa se jih lahko uporabi za pripravo močnih adhezivov. 
Med slabosti poliuretanov pa sodita vpliv sončne svetlobe na njih in slabo delovanje ob 
izpostavljenosti organskim topilom. Najpogosteje so uporabljene za transportne produkte, kot 
so avtomobliski sedeţi, nosilci odbijačev in pokrovi rezervnih prevmatik. 
 Poliestrske smole odporne na ogenj 
Takšne smole je moč pripraviti s pomočjo halogeniranih kislin, ki lahko donirajo dva protona. 
Samo odpornost je moč izboljšati tudi z negorljivimi aditivi, med katere sodita trifenil fosfat 
in antimonov trioksid. Takšne smole se običajno uporablja za nape, električno opremo, 




 Poliestrske smole z električno odpornostjo 
Tudi te smole se pripravljajo z uporabo kislin, ki lahko donirajo dva protona. Prav tako pa je 
moč električno odpornost izboljšati z raznimi aditivi. V tem primeru so najpogosteje 
uporabljeni aditivi antimonov trioksid, kaolin, sljuda in kalcijev karbonat. Te smole se 
uporablja za tiskanje vezij ter pri ostalih električnih in elektronskih napravah. 
 Poliestrske smole z majhno emisijo stirena 
Večini nenasičenih poliestrskih smol se dodaja stiren, s čimer se tvori reaktivno smolno 
raztopino. Stiren igra tako vlogo zamreţevala, kot tudi zmanjševalca viskoznosti. Običajna 
količina stirena v poliestrskih smolah je 35–45 uteţnih %. Negativen vpliv stirena na okolje in 
zdravje, ki je posledica izhlapevanja, je dobro poznan, zato je zelo pomembno ustrezno 
rokovanje z njim. Prav zaradi tega so številni raziskovalci začeli iskati mogoče alternative, s 
katerimi bi bilo moč zamenjati stiren, prav tako pa so začeli razvijati aditive, ki zavirajo 
izhlapevanje stirena. 
1.5 Nenasičene poliestrske smole 
Nenasičene poliestrske smole so najpogostejše uporabljene duromerne smole. Nenasičene 
poliestrske smole se pridobiva s pomočjo polimerizacije s prostimi radikali. Najpogosteje 
uporabljeni iniciatorji so: t-butil hidro peroksid, t-butil perbenzoat, benzoil peroksid in metil 
etil keton peroksid. Pri zamreţevanju se doda 0,3–2,3 uteţnih % iniciatorja, glede na celotno 
maso.
[3]
 Ta proces je eksotermne narave, katerega spremlja povečanje viskoznosti, ki je 
posledica povečanja molekulske mase, ki se poveča zaradi zamreţevanja in tvorjenja tri-
dimenzionalne mreţe.
[4] 
Med sušenjem komponent, pride do prerazporeditve molekul v smoli, 
kar vodi do spremembe agregatnega stanja, saj smola preide iz tekoče v trdno fazo. Obenem 
se poveča gostota, kar povzroči zmanjšanje volumna med procesom sušenja, zaradi 
kopolimerizacije s prostimi radikali, med nenasičeno poliestrsko smolo in stirenom. Med 
samo polimerizacijo se volumen zmanjša za nekje 7-10 %, kar vodi do problemov pri 
nadzorovanju dimenzij in kvalitete površine.
[3]
 
Komercialno uporabljene nenasičene poliestrske smole sestavlja linearni poliester, z 
različnimi količinami nenasičenih območij ter stiren, ki ima vlogo zamreţevalnega 
monomera. Stiren se uporablja, ker ima boljše lastnosti (visoka reaktivnost, visoka 
fleksibilnost in nizka cena), v primerjavi z nekaterimi drugimi zamreţevalnimi monomeri. 
Stiren se uporablja tudi za uravnavanje viskoznosti, saj deluje kot topilo za nenasičen 
poliester.
[3] 
Najpogosteje se, kot polnila pri pripravi kompozitov, uporablja kalcijev karbonat, kaolin in 
aluminijev hidrat. Namen dodatka polnil, je izboljšanje odpornosti na razpoke, izboljšanje 
togosti, kontrola viskoznosti in skrčevanja ter zmanjšanje cene.
[3] 
Nekatera druga polnila so 
tudi glina, glinenec, sljuda, silika in steklene mikrokrogle. Za izboljšanje določenih lastnosti 
se dodaja tudi druge aditive, kot so sredstva za sproščanje, katalizatorji, zaviralci ognja 




1.5.1. Priprava nenasičenih poliestrskih smol 
Nenasičene poliestrske smole se pripravijo s stopenjsko polimerizacijo glikola (največkrat 
1,2-propilen glikol), nenasičene dikarboksilne kisline (maleinska kislina) in nasičene 
karboksilne kisline (ftalna ali izoftalna kislina).
[3] 
Moţna je tudi uporaba drugih glikolov, kot 
so 1,4-butandiol, neopentil glikol, dietilen glikol, etilen glikol in bisfenol A. Glede na ţeljene 
lastnosti končnega produkta, se uporablja različne reaktante. Aromatske reaktante se 
uporablja, ko ţelimo izboljšati trdnost, togost in toplotno obstojnost zamreţenega produkta, 
medtem ko se za izboljšanje odpornosti na ogenj, običajno uporabi halogenirane reaktante.
[3] 
Maleinska kislina ali maleinski anhidrid poliestru prinašata nenesičen del, s čimer se zagotovi 
reaktivnost z drugim monomerom, ki je običajno stiren. Maleinski anhidrid je trden in 
kristaliničen, s tališčem pri 52,6 °C, medtem ko ima kislina vrelišče pri 130 °C. Namesto 
maleinske kisline, se pogosto uporablja tudi fumarna kislina, predvsem zaradi manjše 
korozivnosti, prav tako pa zagotavlja produkte z manjšo obarvanostjo, večjo udarno trdnostjo 
in nekoliko boljšo toplotno odpornostjo.
[3]
 Nasičen del se najpogosteje zagotovi z uporabo 
ftalnega anhidrida, predvsem zaradi njegovih lastnosti, kot so nefleksibilne povezave ter 
zagotavljanje togosti obdelane smole, obenem pa njegova nizka cena omogoča pripravo 
cenejšnih smol, kot bi bilo to mogoče s katero drugo komponento. Namesto ftalnega anhidrida 
je mogoče uporabiti tudi izoftalno kislino. Z njo pridobljene smole imajo višjo temperaturo, 
pri kateri pride do mehčanja smole ter višji Young-ov modul. Prav tako imajo boljšo 
odpornost na razpoke, kot tudi odpornost na vodo in bazične snovi.
 
Ko ţelimo bolj fleksibilne 
smole, se, namesto ftalnih kislin, uporabi adipično kislino, ki zagotavlja fleksibilne povezave 
ter fleksibilnost tako pripravljenim smolam.
[3]
 
1.5.2. Zamreževanje nenasičenih poliestrskih smol 
Nezamreţeni poliestri imajo veliko pomanjkljivosti, zato je veliko poliestrov, ki se 
uporabljajo v industriji zamreţenih. Večina le-teh je v obliki alkidnih ali nenasičenih 
poliestrov. Zamreţeni poliestri omogočajo pridobivanje produktov z večjim naborom lastnosti 
končnega produkta, poleg tega pa zamreţevanje omogoča laţji nadzor procesa, saj so prisotne 
različne kemijske reakcije pri polimerizaciji in zamreţevanju.
[3] 
Nenasičenost poliestra je moč 
zagotoviti z etilen glikolom ali maleinsko kislino, za katero je značilno, da je bifunkcionalna, 
a je to mogoče spremeniti s primernimi pogoji, pri katerih poteka polimerizacija. Pri pogojih, 
pri katerih poteka polimerizacija, reaktivnost zagotavlja alkenska dvojna vez. Zamreţevanje 
poteče v ločenem koraku polimerizacije, z dodatnim polimerom, kot je stiren, vinil toluen, 
metil metakrilat, trialil cianurat ali dialil ftalat.
[3] 
 
Pri zamreţevanju nenasičenih poliestrskih smol s stirenom, je na voljo več vrst iniciatorjev, 
pri čemer je zamreţenje moč doseči s termičnimi, redoks in fotoiniciatorji. Pri pridobivanju 
radikalov, se najpogosteje posluţuje termične homolitične disociacije iniciatorja. 
Polimerizacijo, ki se inicira na tak način, imenujemo termično inicirana ali termično 
katalizirana polimerizacija.
[3] 
Najpogosteje uporabljeni iniciatorji so peroksidi, kajti druge 
spojine niso dovolj hitro na voljo, ali pa so premalo stabilne. Med najpogosteje uporabljene 
perokside sodijo: benzoil peroksid, t-butil perbenzoat, 2,4-dikloro benzoil peroksid, di-t-butil 
peroksid in dodecil peroksid. Mešanica poliestra, stirena in enega od zgoraj naštetih 
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iniciatorjev, je stabilna pri sobni temperaturi, zamreţevanje pa poteka pri temperaturah med 
70 in 150 °C.
[3] 
 




→     (1.7) 
 
Kd v tem primeru predstavlja konstanto hitrosti katalitske disociacije. Druga stopnja iniciacije 
predstavlja adicijo prvega radikala, pridobljenjega po enačbi (1.7), na monomer, kar prikazuje 
enačba (1.8): 
     
  




Ki  je konstanta hitrosti iniciacije. Večina peroksidnih radikalov se pridobi po zgoraj opisanih 
korakih.  
Za nekatere perokside ţelimo, da bi zamreţevali pri sobni temperaturi, s čimer bi bilo mogoče 
izvesti hladno zamreţevanje. Pri tem se uporablja peroksidni iniciator, skupaj z neko 
aktivacijsko snovjo. Med perokside, ki se uporabljajo za namen hladnega zamreţevanja, 
sodita metil etil keton peroksid in cikloheksanon, medtem ko se kot aktivacijske spojine 
uporablja soli kovin, ki so sposobne hitre oksidacije oziroma redukcije. Ena takšnih soli je 
kobaltov naftenat.
[3]  
Zamreţevanje nenasičenih poliestrskih smol poteka s procesom kopolimerizacije. 
Kopolimerizacija poteka med dodanim monomerom in dvojnimi vezmi nenasičene poliestrske 
smole. Nenasičen poliester, ki ima nizko molekulsko maso, se skupaj z radikalskim 
iniciatorjem raztopi v monomeru, najpogosteje stirenu. Raztopino se nato vlije, naprši ali kako 
drugače oblikuje, v obliko ţeljenega končnega produkta, katerega se nato pridobi s pomočjo 
segrevanja. Mehanske lastnosti takšnih produktov so odvisne od števila mest zamreţenja 
oziroma gostote zamreţenja ter dolţine povezav zamreţenja.
[3] 
Gostota zamreţenja je odvisna 
od razmerja med nasičeno in nenasičeno kislino, ki sta bili uporabljeni pri pripravi smole, 
medtem ko je dolţina povezav zamreţenja odvisna od količine in vrste uporabljenega 
polimera in monomera pred zamreţenjem, kot tudi od načina kopolimerizacije dvojnih vezi.
[3] 
Tako na primer s kopolimerizacijo fumarata s stirenom, dobimo trše in teţje produkte, kot jih 
pridobimo s sistemom fumarat–metakrilat. Razlog je v tem, da metilmetakrilat običajno tvori 
manjše število dolgih zamreţenih verig, medtem ko stiren tvori večje število krajših 
zamreţenih verig. Če ţelimo doseči visoke gostote kratkih verig, so uporabni monomeri kot 
so alilni monomeri in dialil ftalati, zaradi njihovega degradativnega prenosa verig.
[3]  
Zamreţevanje med nenasičenim poliestrom in stirenom poteka preko kopolimerizacije s 
prostimi radikali, pri čemer pride do povezovanja polimernih molekul med seboj, kar vodi do 
nastanka tri-dimenzionalnih mreţ. To je tudi razlog, da iz viskozne tekoče smole, dobimo 
produkt v trdni obliki. Peroksid se uporabi z namenom iniciranja reakcije. Ko inicator razpade 
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na radikale, ti nato reagirajo z dvojnimi vezmi. S tem se ustvarja moţnost večjega števila 
reakcij, in sicer lahko ţe zreagirane dvojne vezi zreagirajo med seboj, kar spet vodi do 
nastanka tri-dimenzionalne mreţe.
[3] 
1.5.3. Težave pri pripravi nenasičenih poliestrskih smol 
Pri segrevanju in zamreţevanju nenasičene smole prihaja do zmanjšanja volumna, kar je velik 
problem pri pridobivanju takšnih smol. Tvorjenje tri-dimenzionalne mreţne strukture 
povzroči, da smola preide iz tekočega v trdno stanje, obenem pa to vodi tudi do zmanjšanja 
volumna, kar ima največji vpliv na kakovost površine. Zamreţevanje običajno ne poteka pri 
sobni temperaturi, ampak pri povišanih temperaturah, kar vodi do višjih stopenj zamreţenja in 
posledično tudi do večjega zmanjšanja volumna. V ta namen se v sistem dodaja polnila. To so 
kemijsko inertne spojine, kar pomeni, da se pri segrevanju ne skrčijo. Z njihovim dodatkom je 
torej zmanjšanje volumna manjše, obenem pa je tudi kontrola tega posledično enostavnejša.
[3] 
 
Med polimerizacijo prihaja do dveh različnih tipov volumetričnih sprememb, in sicer do 
zmanjševanja volumna med zamreţevanjem ter termičnim raztezanjem oziroma krčenjem. 
Potek slednjih sprememb prikazuje slika 1. 
 
Slika 1: Volumetrične spremembe med kopolimerizacijo
[3]
 
Kot je razvidno iz slike 1, med polimerizacijo pride do različnih polimerizacijskih sprememb, 
in sicer:
[3] 
 a-b: Z višanjem temperature in začetkom zamreţevanja volumen smole naraste zaradi 
termične ekspanzije 
 b-c: Med izotermnim zamreţevanjem pride do zmanjšanja volumna, ki je posledica 
zamreţevanja in prehajanja smole iz tekočega v trdno stanje 
 c-e: Pri ohlajanju na sobno temperaturo pride do zmanjšanja volumna zaradi 
termičnega skrčenja  
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Pokazalo se je, da ima zmanjšanje volumna, kot posledica zamreţevanja, večji vpliv od 
termičnega raztezanja in krčenja. 
Raziskovalci so našli nekaj rešitev, ki bi odpravile površinske defekte in dimenzijske 
nepravilnosti. Kitanje in brušenje sta dve tehniki, s katerimi je mogoče izboljšati končne 
produkte. Še ena od tehnik, s katerimi je mogoče odpraviti napake, je dodatno injiciranje 
smole v zadnji stopnji zamreţevanja. Ta način se uporablja predvsem v sistemih, kjer se 
smolo pred zamreţevanjem vliva v kalupe. Ob ponovnem injiciranju se tvori plast smole, ki 
prekrije napake na površini, ki so posledica zmanjšanega volumna. Problem te metode je 
cena, poleg tega pa napak ne odpravi popolnoma.
[3] 
 
Najboljši način, ki so ga raziskovalci odkriti pri odpravi napak, je uporaba nizko profilnih 
aditivov, ki so zelo efektivni pri nadzoru krčenja volumna med zamreţevanjem smole. Ti 
aditivi so termoplastni delci, ki so nezdruţljivi s smolo med procesom zamreţevanja, kar vodi 
do nastanka dveh ločenih faz, ene bogate z delci in druge bogate s smolo. Faza, ki je bogata s 
termoplastnimi delci, omogoča nadzorovanje zmanjševanja volumna med segrevanjem in 
ohlajanjem. Ti delci so se izkazali kot zelo uporabni, predvsem pri procesih oblikovanja pri 




1.5.4. Izboljševanje lastnosti nenasičenih poliestrskih smol  
Številni raziskovalci so se ukvarjali z mogočimi izboljšavami lastnosti nenasičenih 
poliestrskih smol. Ena od ugotovitev je bila, da dodatek gumijaste faze v polimerno matrico, 
izboljša porazdelitev vibracijske energije v smoli.
[4]
 Izboljšava je posledica mobilnosti 
gumijaste faze. Naslednja dokazana izboljšava je bila izboljšanje podajnosti (ang. damping) 
nenasičene poliestrske smole. Podajnost je lastnost, ki nam pove, kako dobro material, v tem 
primeru smola, zajame vibracijske premike, kot so mehanska oscilacija, hrup, alternacije 
električnih nabojev, s pomočjo razporejanja energije.
[5]
 Za izboljšanje podajnosti, so 
raziskovalci dodajali različne gume, kot so lateks iz naravne gume, lateks iz stiren-
butadienske gume ter različne funkcionalne elastomere, med katere sodijo hidroksilno 
terminiran butadien, deoksidirana naravna guma in hidroksilno terminirana naravna guma. Te 
izboljšave vodijo do večje ţilavosti in večje natezne trdnosti nenasičene poliestrske smole.
[4]
 
Podajnost je moč izboljšati tudi z dodatkom različnih kopolimerov k nenasičeni poliestrski 
smoli, in sicer izkazalo se je, da imajo kopolimeri smole in poliuretanov, polisečnin, 
polisiloksanov, poliamidov in poliglikolov, izboljšano podajnost.
[4] 
 
Procesne razmere ter razmere, pri katerih zamreţujemo smolo, imajo prav tako velik vpliv na 
mehanske lastnosti le-te. Raziskovalci so pokazali, da hitrost in temperatura zamreţevanja, 
kot tudi temperaturna obdelava po le-tem, vplivajo na lastnosti nenasičene poliestrske smole. 
Kim je uporabil zamreţevanje z UV iniciacijo, pri čemer je pokazal, da tip in količina 
fotoiniciatorja vpliva na to, kolikšna bo izboljšava mehanskih lastnosti.
[4] 
 Sanchez je pokazal, 
da razmerje stirena v nenasičeni poliestrski smoli, vpliva na fazno kontinuiteto smole po 





1.5.5. Okoljski vidik uporabe stirena  
Pri pripravi nenasičene poliestrske smole, se le-to raztopi v stirenu, katerega deleţ je med 35 
in 45 uteţnimi %. Glavne lastnosti, zaradi katerih se uporablja prav stiren, so cena, 
dostopnost, viskoznost in mehanske lastnosti.
[6] 
S pomočjo stirena je moč zagotoviti ustrezno 
viskoznost poliestrske smole. Majhne spremembe v deleţu stirena omogočajo tako moker 
nanos kot tudi naprševanje. Poleg tega pa se je pokazalo, da smole katerim je bil dodan stiren, 
lahko zamreţujejo pri sobni temperaturi, obenem pa imajo boljše mehanske lastnosti, kot če je 
bil uporabljen kakšen drug monomer.
[6]
 
Kot je videti, ima stiren prednost pred drugimi monomeri glede na svoje lastnosti, vendar se 
zgoraj opisane lastnosti ne dotikajo vpliva stirena na okolje in zdravje človeka. Pokazalo se je, 
da ima stiren številne negativne vplive na zdravje ljudi, kot je draţenje respiratornega sistema 
in draţenje koţe. Poleg tega stiren v primeru dolgotrajneše izpostavljenosti, napada centralni 
ţivčni sistem in povzroča glavobole ter depresijo.
[6] 
Glavni problem, kar se tiče zdravja ljudi, 
pa je, da je stiren klasificiran kot kancerogen. Raziskovalci so se reševanja tega problema 
lotili po dveh različnih poteh. Ena je zmanjšanje izhlapevanja stirena, druga pa je zamenjava 
stirena z nekim drugim monomerom. Tu se pojavi izziv najti monomer, ki bi bil 
najprimernejši za zamenjavo stirena, obenem pa bi kolikor je mogoče obdrţal dobre lastnosti, 
ki jih ima stiren, ob dodatku k smoli. 
Pri prvi poti reševanja problema, torej zmanjšanju izhlapevanja, se je pokazalo, da je to 
mogoče doseči z dodatkom parafinskih voskov. Ti tvorijo prepreke, ki zmanjšujejo emisije 
stirena. Problem dodanega voska je vpliv na adhezijske lastnosti, kajti če ţelimo, da ima 
material ustrezne adhezijske lastnosti pri uporabi, moramo pred njo vosek odstraniti. Druga 
moţnost, kako zmanjšati koncentracijo stirena v ozračju, je uporaba naprševalne pištole, ki 
omogoča nadzor količine smole, katero se napršuje, kar omogoča uporabniku, da ne napršuje 
odvečnih količin smole in s tem po nepotrebnem ne viša koncentracije stirena.
[6] 
 
Druga rešitev je zamenjava stirena z drugim monomerom. Zaenkrat je zelo malo regulativ, ki 
bi preprečevale uporabo stirena v industriji, predvsem zaradi ukoreninjenosti njegove uporabe 
in pomanjkanja mogočih alternativ. Pri iskanju alternativnih materialov se raziskovalci 
odločajo na podlagi vpliva na zdravje, nizke cene in viskoznosti, seveda pa mora material še 
vedno ustrezno reagirati s smolo in zagotavljati ţeljene lastnosti. Med materiale, ki so 
ustrezali navedenim kriterijem, sodijo limonino olje, vinil neodekanoat in vinil lavreat, poleg 
tega pa so preizkusili tudi trimetilol propan in le-tega skupaj z acetonom.
[6] 
Medtem ko je 
limonino olje cenejše od stirena, sta ostali dve spojini nekoliko draţji. Prav tako imajo vse tri 
alternativne spojine nekoliko višjo viskoznost kot stiren. Tako kot stiren, se tudi vinil 
neodekanoat in vinil lavreat pridobivata iz nafte, medtem ko je limonino olje bio pridobljen 
material. Prvi pogoj, ki ga morajo zagotavljati alternativni materiali, je topnost smole v 
alternativnem materialu. Izkazalo se je, da z nobenim od zgoraj izbranih materialov, ni 
mogoče 100 % zamenjati stirena ter ob enem obdrţati ţeljene lastnosti. Tako je še vedno 
potrebna določena količina stirena, da doseţemo ustrezno topnost smole. Sledila je analiza 
zamreţevanja, pri čemer se je pokazalo, da zamreţevanje s trimetilol propranom ni mogoče 
pri sobni temperaturi, ampak pri nekoliko povišani (70 °C)
[6]  Izkazalo se je, da pri 
alternativnih materialih zamreţevanje poteka slabše, poleg tega pa se pri trimetilol propranu 
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tvori s kisikom inhibirana plast. Raziskovalci so pokazali tudi, da je nujna uporaba vsaj 50 % 
stirena v dodanem monomeru, da se doseţe ţeljene lastnosti.
[6] 
Sicer rezultati raziskave niso 
bili najbolj uspešni pri iskanju alternativ, vendar je raziskovalcem kljub vsemu uspelo 
pripraviti ustrezen monomer, pri katerem se je deleţ stirena zmanjšal na 50 %. Da pa bi našli 
ustrezen material, ki bi lahko povsem zamenjal stiren, pa bodo potrebne še dodatne raziskave. 
1.6 Celuloza 
Za celulozo, katero uvrščamo med polisaharide, je značilna linearna stereo-regularna 
struktura, sestavljena iz ponavljajočih D-gluko-piranoznih enot, povezanih z 1,4-β 
glikozidnimi vezmi.
[7] 
Prečna velikost celuloznih verig znaša okoli 0,3 nm. Stopnja 
kristaliničnosti naravne celuloze znaša med 1000 in 30000, medtem ko so njene verige dolge 
od 500 do 15000 nm.
[7] 
Celulozo najdemo v rastlinah, natančneje v njihovih vlaknastih stenah, 
pri čemer se sama vlakna, predvsem kar se tiče dolţine, precej razlikujejo, glede na to v kateri 
rastlini se le-ta nahajajo. Tako so, na primer celulozna vlakna pridobljena iz bombaţa, precej 
daljša od tistih pridobljenih iz lesa. 
Vzdolţ celotne dolţine celuloznega vlakna, se razteza votla kapilara imenovana lumen. Za 
takšna vlakna so značilne dislokacije, kot so pore, razpoke, vozlišča, kompresijske napake, 
tanka območja in ostale napake.
[7]  
Območja dislokacij so šibka območja ob morebitni 
mehanski obremenitvi.  Celično steno takšnih vlaken sestavljajo primarne, sekundarne in 
terciarne notranje stene. Primarne in terciarne stene so tanke, saj njihova debelina meri le 
pribliţno 100 nm. Snopi nanovlaken takšnih sten tvorijo neurejeno mreţno strukturo.
[7] 
 
Sekundarne stene so nekoliko debelejše (3-5 μm), saj jih sestavljajo 3 plasti. Druga 
sekundarna plast vsebuje snope in lamele nanovlaken, ki so paralelna drug na drugega, 
medtem ko so orientirana pot kotom, ki kaţe proti osi vlakna.
[7] 
Takšna ureditev vlaken 
omogoča boljše mehanske lastnosti celuloze, od mehanskih lastnosti posameznih vlaken.  
Omenjeni snopi in lamele vsebujejo posamezna vlakna, katerih debelina znaša 3-15 nm, 
medtem ko so dolga 1 μm. Sestavljajo jih urejena kristalinična področja ter neurejena 
področja. Kristalinična območja so običajno nekoliko daljša (50–150 nm) od neurejenih 
območij (25-50 nm). V naravni celulozi so posamezna vlakna ločena od snopov z lignin-
hemicelulozno matrico. Problem te ločitve se pojavi, predvsem ko ţelimo izolirati posamezna 
vlakna, saj pri tem običajno pride do poškodb, kot tudi do odstanitve zunanjih delov stene.
[7] 
Z 
izolacijo dovolimo stik posameznih vlaken s kristaliničnih delom, kar vodi do zdruţevanja 
vlaken med seboj, preko kokristalizacije. Rezultat tega je, da vlakna izgubijo svoje 
individualne lastnosti ter tvorijo sekundarna vlakna, ki so skupki takšnih vlaken, katera se 
zdruţijo med seboj. Takšni snopi vlaken lahko nadaljnje tvorijo pasove in lamele celuloze. V 
večini primerov se celuloza uredi v monoklinsko kristalinično obliko.
[7] 
1.7 Nanoceluloza 
V zadnjem času se industrija vse bolj osredotoča na izvajanje procesov na mikro in nano 
nivoju, posledično pa se je v zadnjem času povečala tudi potreba po nanomaterialih. Prav 
zaradi tega se je razvila nanoceluloza. Nanoceluloza predstavlja produkte ali ekstrakte iz 




1.7.1. Tipi nanoceluloze 
Nanocelulozo je moč razdeliti v več skupin, in sicer:
[8] 
 Kristalinična nanoceluloza (CNC) 
 Fibrilna nanoceluloza (FNC) 
 Fibrilna mikroceluloza (FMC) 
 Bakterijska celuloza (BC) 
Snovi iz katerih dobimo ekstrakte, ki so potrebni za pripravo kristalinične in fibrilne 
nanoceluloze, so: les, bombaţ, konoplja, lan, pšenična slama, sladkorna pesa, gomolj 
krompirja, lubje murve, ramija, alge in tunika.
[8]  
Kot je moč sklepati iz imena nanoceluloza, je glavni cilj procesa pridelave le-te, pretvorba 
velikih materialov reda velikosti nekaj centimetrov, v material nano velikosti. To se običajno 
stori s kemijskih razbitjem, pri čemer se uporabi reakcijo kislinske hidrolize. Takšen proces je 
predvsem značilen pri ekstrakciji kristalinične nanoceluloze iz celuloze.
[8] 
Med ekstrakcijo se 
odstrani amorfne regije celuloze ter ohrani visoko kristalinične predele celuloze. Sicer se 
dolţina pridobljenih kristalov nekoliko razlikuje, glede na to iz katere snovi je bila celuloza 
pridobljena, seveda pa so kristali v vsakem primeru reda nano velikosti. S kasnejšimi 
analizami je bilo pokazano, da imajo tako pridobljeni kristali paličasto obliko, pri čemer lahko 
za vsako paličico rečemo, da ima obliko togega kristala brez vidnih defektov.
[8]  
Za razliko od kristalinične nanoceluloze, je pri fibrilni najprej potrebna mehanska obdelava, 
in sicer visokotlačna homogenizacija ali mletje, nato pa, tako kot pri kristalinični, sledi 
kemijska ali encimska obdelava. Mehanska obdelava je potrebna zato, da lahko odstranimo 
posamezna celulozna vlakna. Ena od razlik pri FNC, v primerjavi s CNC, je tudi ta, da tu 
nimamo samo posameznih vlaken, ampak FNC vsebuje tudi aglomerate večih vlaken skupaj. 
Ta lastnost vodi do mehkih in dolgih verig, ki jih vsebuje FNC. Problem povezanosti vlaken 
med seboj, pa je v tem, da je teţko določiti dolţine posameznih vlaken, zato se ocene 
nekoliko razlikujejo, predvsem glede na to, s katerega materiala je bila pridobljena celuloza, 
kakšen proces defibrilacije je bil uporabljen ter od predhodne obdelave.
[8] 
Zanimivo pa pri bakterijski celulozi ne gre za manjšanje materiala, temveč večanje iz 
velikosti reda nekaj Angstremov, na nano nivo. Sinteza BC običajno poteka s pomočjo 
bakterije Acetobacter xylinum v čisti obliki, kar vodi do tega, da ni potrebnih dodatnih 
procesov, ki bi bili potrebni za odstranitev dodatnih nečistoč, kot so lignin in hemiceluloza.
[8] 
Med biosintezo bakterijske celuloze, se znotraj bakterije tvorijo celulozne verige, ki nato 
ekstrudirajo skozi tanke pore v celični ovojnici. Pri kombinaciji glukoznih verig, se nato 
tvorijo mikrofibrili, ki se nato zdruţujejo v nanovlakna. Ta vlakna nato tvorijo mreţno 
strukturo velikosti 20–100 nm.
[8] 
Če ţelimo nanocelulozo uporabljati v komercialne namene, je potrebna proizvodnja le-te na 
veliki skali. Zanimivo se Severni Ameriki ukvarjajo predvsem s proizvodnjo kristalinične 
nanoceluloze, medtem ko se v Evropi ukvarjajo s fibrilno nanocelulozo. Proizvodnjo 
bakterijske celuloze omejuje visoka cena, ki je posledica tega, da je potrebna rast bakterij, 




1.7.2 Lastnosti nanoceluloze 
Določene lastnosti nanoceluloze so posledica same velikosti, saj je dobro poznano, da imajo 
nano materiali lastnosti, ki se razlikujejo ob običajnih materialov. Med te lastnosti sodijo 
predvsem posebna morfologija in geometrijske dimenzije, kristaliničnost, velika specifična 
površina, reološke lastnosti, tekoče kristalinično obnašanje, ureditev, mehanska ojačitev,  
kemijska reaktivnost površine, biokompatibilnost, biorazgradljivost, nestrupenost in še mnoge 
druge.
[8] 
Glede na te edinsteve lastnosti, je moč pričakovati, da so takšni materiali uporabni na 
številnih področjih. Nanocelulozo se tako uporablja, kot dodatek za izboljšanje reoloških 
lastnosti, za ojačitev kompozitov, kot aditiv k papirju, uporablja pa se jo tudi za bolj napredne 
aplikacije, kot so dostava zdravil in inţenirstvo tkiv. Vse opisane lastnosti je moč razporediti 
v tri večje skupine:
[8] 
 Mehanske lastnosti 
Glede na to, da nanocelulozo sestavljajo kristalinični in amorfni deli, je moč pričakovati, da 
oboji prinašajo edinstvene lastnosti. Amorfni del nanocelulozi zagotavlja fleksibilnost in 
plastičnost, medtem ko urejen kristalinični del zagotavlja togost in elastičnost. Razmerje med 
amorfnimi in kristaliničnimi regijami vpliva na Young-ov modul, pri čemer večje količine 
kristaliničnih regij, pomenijo večji Young-ov modul. Glede na to, da je v CNC več 
kristaliničnih regij, kot v FNC in BC, je moč pričakovati, da ima CNC večje vrednosti Young-
ovega modula, v primerjavi z ostalima vrstama nanoceluloze.  
Raziskovalci se ţe dolga leta ukvarjajo z določitvijo Young-ovega modula nanoceluloze. 
Določitve so se lotili tako teoretično, kot eksperimentalno, in sicer pomočjo širjenja valov, X-
ray difrakcije, Ramanske spektroskopije in z mikroskopijo z atomsko silo. Raziskovalci so 
določili vrednosti Young-ovega modula med 100–200 GPa. V primerjavi z drugimi materiali, 
to pomeni, da ima CNC precej podoben Young-ov modul kot kevlar (60-126 GPa), ter da je 
potencialno močnejša od jekla (200-220 GPa). V zadnjem času je bilo izvedenih še nekaj 
raziskav, pri čemer so pri eni dobili vrednost 139,5 ± 3,5 GPa, kar je blizu vrednosti kevlarja, 
medtem ko so v neki drugi raziskavi dobili vrednost 206 GPa, kar je precej bliţe jekla.  
Young-ov modul se je poskušalo določiti tudi za fibrilno nanocelulozo, pri čemer je splošno 
sprejeta vrednost za celulozno vlakno 100 GPa. Young-ov modul fibrilne nanoceluloze se je 
poskušalo določiti s tehnikami, kot so tri-točkovni upogibni test ter mikroskopija z atomsko 
silo. Izkazalo se je, da dimenzije vlaken močno vplivajo na Young-ov modul. Zadnja 
vrednost, katero so raziskovalci določili je 81 ± 12 GPa. Z Ramanovo spektroskopijo je bil 
določen tudi Young-ov modul bakterijske celuloze (114 GPa). 
Glede na mehanske lastnosti, ki jih izkazuje nanoceluloza, bi bila lahko uporabljena kot 
dodatek k številnim materialom, s čimer bi ţeleli, da bi bil takšen material sposoben prenesti 
večje obremenitve, kot jih je samostojen prvotni material. 
 Površinske lastnosti 
Celuloza je homopolisaharid z visoko molekulsko maso, katerega sestavljajo β-1,4-anhidro-
D-glukopiranozne enote. Le-te niso razporejene v planarni strukuri, ampak imajo 
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konformacijo fotelja, kjer se ostanki glukoze nahajajo okoli molekulske vezi, medtem ko se 
hidroksilne skupine nahajajo na sami ravnini. Te hidroksilne skupine so sposobne tvorbe 
vodikovih vezi, kar je ključno pri tvorjenju fibrilnih in semikristaliničnih delov. Znano je, da 
se, neusmerjena paralelna orientacija celulozne verige, pojavi v posameznih fibrilih med samo 
biosintezo in odlaganjem, kar vodi do nastanka kristalov s hidroksilnimi skupinami na enem 
koncu (nereducirni del) ter s hemiacetalnimi skupinami na drugem koncu (reducirni del). 
Struktura je prikazana na sliki 2. 
 
Slika 2: Sestava celuloze
[8] 
Ključna strukturna lastnost celuloze je, da ima vsaka glukoza tri hidroksilne skupine, kar vodi  
do nanoceluloze z reaktivno površino, s številnimi hidroksilnimi skupinami. Vsaka od treh 
hidroksilnih skupin pa nima enake reaktivnosti. Hidroksilna skupina na mestu 6 (slika 2) 
deluje kot primarni alokohol, medtem ko hidroksilni skupini na mestih 2 in 3 delujeti kot 
sekundarni alkohol. Razlog za to je, da je ogljikov atom na mestu 6, s katerim je povezana 
hidroksilna skupina, povezan le z eno alkilno skupino, medtem kot sta C2 in C3 povezana z 
dvema. Izkazalo se je, da je hidroksilna skupina na poziciji 6, kar 10-krat bolj reaktivna od 
ostalih, prav tako pa se je pokazalo, da je hidroksilna skupina na C2 reaktivnejša, od tiste na 
C3. Potrebno se je zavedati, da lahko reaktanti in topila, ki se uporabljajo skupaj z 
nanocelulozo, vplivajo na reaktivnost posameznih hidroksilnih skupin. 
Poleg reaktivnosti, ima na površinske lastnosti nanoceluloze pomemben vpliv tudi površinski 
naboj, ki je posledica negativnih sulfatnih estrov (-SO3
-
) na CNC. Ti so posledica hidrolize 
CNC z ţveplovo kislino. Površinski naboj je mogoče kontrolirati s temperaturo in trajanjem 
hidrolize. Zaradi negativnega naboja na površini, se poveča stabilnost CNC, obenem pa je 
takšna nanoceluloza uporabna v biomedicinskih aplikacijah, kot je elektrostatska adsorpcija 
encimov ali proteinov. 
 Biološke lastnosti 




1. Biokompatibilnost in hemokompatibilnost 
S pojmom biokompatibilnost, imenujemo sposobnost vstavljanja tujega materiala v neko 
osnovno matrico, pri čemer ta dodatek ne povzroči škodljivih sprememb. Rezultati analize 
biokompatibilnosti celuloze so se nekoliko razlikovali, glede na uporabljeno metodologijo ter 
način priprave vzorca. Glede na dosedanje rezultate, je celulozi moč pripisati biokompatibilne 
lastnosti. Zavedati pa se je potrebno, da to ne velja v vsakem primeru, saj je dobro poznano, 
da ljudje nismo sposobni razgrajevati celuloze, zaradi pomanjkanja ustreznega encima v 
telesu. Kar se tiče kristalinične in fibrilne nanoceluloze, pa še ni bilo izvedenih dovolj 
raziskav, da bi lahko potrdili ali ovrgli biokompatibilnost, kot lastnost teh dveh. 
Hemokompatibilnost oziroma krvna kompatibilnost je še ena od lastnosti celuloze, katero 
moramo poznati, predvsem ko ţelimo pripraviti biomateriale, ki bodo prišli v stik s krvjo ter z 
umetnimi organi, kot so umetne ţile in umetno srce. Nedavne študije so pokazale, da 
TEMPO-oksidirana fibrilna nanoceluloza izkazuje ustrezno hemokompatibilnost. Izkazalo se 
je namreč, da je z njo moč zmanjšati koncentracije krvnega sladkorja, plazme inzulina, od 
glukoze odvisnih inzulinotropičnih polipeptidov ter trigliceridov. 
Glede na njihov drugačen način sinteze, se je izkazalo, da ima bakterijska celuloza boljšo 
biokompatibilnost, od drugih tipov celuloze. Med izvajanji poskusov na podganah so 
ugotovili, da imunski sistem ni reagiral na dodano bakterijsko celulozo oziroma z drugimi 
besedami le-te ni prepoznal kot tujka v telesu, prav tako pa dodatek ni povzročil nobenih 
kroničnih vnetij. Raziskovalci so poskušali uporabiti bakterijsko celulozo tudi pri drugih 
ţivalih kot so ovce in miši. Tu je sicer prišlo do manjših vnetij tkiva, ki pa so s časoma 
izginila, tako da se je tudi pri drugih ţivalih bakterijska celuloza izkazala kot ustrezna. 
2. Biorazgradljivost in vivo 
Kakšne lastnosti materiala ţelimo, je jasno odvisno od cilja uporabe. Tako naprimer ţelimo 
material, ki se bio nerazgrajuje, v primeru umetnih srčnih zaklopk, medtem ko v nekaterih 
drugih primerih, kot je primer pri kostnih presadkih, ţelimo, da material s časoma razpade in 
se absorbira v telo. Za celulozo velja, da je in vivo bionerazgradljiva oziroma v najboljšem 
primeru nerazgradljiva, saj tako ljudem kot ţivalim primanjkuje potrebnega encima za 
razgradnjo. Kljub vsemu pa se je pri raziskavah izkazalo, da  različne oblike celuloze vodijo 
do različnih stopenj razgradnje, absorpcije in imunskega odziva. Tako so Miyamoto in 
sodelavci ugotovili, da se celuloza, pripravljena z deacetilacijo celuloznega acetata, ki velja za 
zelo kristalinični polimorf, ni biorazgradila v 6-ih tednih, kolikor je trajal eksperiment. Za 
razliko od kristaliničnega polimorfa, pa se je kar 75 % celuloze, ki je imela precej več 
amorfnih področij, v času eksperimenta biorazgradila ter se absorbirala. Neka druga raziskava 
je pokazala, da je kristalinična nanoceluloza v vodni raztopini bolj biorazgradljiva od 
fulerenov in ogljikovih nanocevk. Izkazalo se je tudi, da je oksidirana celuloza bolj občutljiva 
na hidrolizo, kar vodi do pričakovanj, da bi človeško telo lahko bilo sposobno razgradnje 
takšne celuloze. To je tudi eden od nadaljnjih ciljev raziskovalcev na tem področju, torej 
priprava celuloze, katero bi bilo človeško telo sposobno razgraditi. Raziskovalci so za to 
uporabljali bakterijsko celulozo, kateri so izboljšali biorazgradljivost, s pomočjo perjodatne 
oksidacije. Pri tem jim je uspelo pripraviti oksidirano bakterijsko celulozo, kjer se je 70-80 % 
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razgradi hitro, 5-10 % pa je razgradi nekoliko počasneje. Preostali odstotek predstavlja 
nerazgradljiv ostanek. Ocenili so, da hitrejša razgradnja poteče v prvih 2-4-ih tednih. 
3. Strupenost  
Pri uporabi novih materialov ali izboljšanju starih s pomočjo novih, je potrebno ustrezno 
analizirati tudi toksikološke lastnosti takšnih materialov. Nanotoksikologija se je v zadnjih 
20-ih letih precej razvila na področju kovinskih nanodelcev in ogljikovih nanocevk, kar se 
tiče nanoceluloze in njenih biokompozitov, pa toksikološke lastnosti še niso dobro raziskane. 
Tako zaenkrat še ni nobenega dokaza, da bi nanoceluloza povzročala kakršnokoli škodo, tako 
na celičnem kot genetskem področju. Kljub vsemu se je potrebno zavedati, da bi vdihavanje 
nanoceluloze (predvsem kristalinične), lahko vodilo do vnetja, kar je posledica enostavnega 
samozdruţevanja ter nesposobnosti razgradnje celuloze v telesu ljudi ali ţivali. Kovacs in 
sodelavci so raziskovali, kako nanokristali vplivajo na vodne organizme. Izkazalo se je, da 
ima kristalinična nanoceluloza nizko strupenost, prav tako pa predstavlja nizko tveganje za 
okolje, poleg tega pa v koncentracijah, ki jih je moč pričakovati v naravnih vodah, ne škoduje 
vodnim organizmom. Kljub vsemu je bilo v eni od raziskav objavljeno, da je ob primerno 
velikih dozah moč pričakovati manjši citotoksični vpliv in vnetje na človeških pljučih, kjer se 
tveganje pojavi predvsem pri vdihavanju večjih koncentracij prahu kristalinične nanoceluloze. 
Pri analizi fibrilne nanoceluloze, tako pri miših kot ljudeh, ni prišlo do vnetij ali citotoksičnih 
vplivov, obenem se je pokazala le manjša akutna strupenost za okolje. Prav tako je bilo, 
zaradi ţe omenjene biosinteze bakterijske celuloze, prikazano, da le-ta ne povzroča nobenih 
citotoksikoloških efektov. Kot je vidno iz dosedanjih raziskav, nanoceluloza ni strupena in 
nima bistvenega vpliva na okolje, kljub vsemu pa bodo potrebne še dodatne raziskave, da bo 
to moč z zagotovostjo trditi.  Predvsem bo potrebno še raziskati vpliv in mehanizme 
zdruţevanja nanoceluloze v telesu, poleg tega pa bo potrebno raziskati toksikološke lastnosti 
kompozitov in ostalih materialov, katerim je bila dodana nanoceluloza.  
1.7.3 Sinteza nanoceluloze 
1.7.3.1 Kristalinična nanoceluloza 
Kot je ţe iz imena moč sklepati, ima kristalinična nanoceluloza visoko stopnjo 
kristaliničnosti. Premer takšnih kristalov meri manj kot 100 nm, medtem ko je njihova dolţina 
manjša od 500 nm.
[9] 
CNC se tvori s pomočjo inter in intramolekularnih reakcij celulozne 
makromolekule z vodikovimi vezmi. Najpogostejša procesa, s katerima pridobivamo CNC, 
sta kislinska ali encimska hidroliza. Problem kislinske hidrolize je, da so potrebni ostri pogoji, 
pri katerih se običajno uporablja koncentrirana kislina, medtem ko je problem encimske 
hidrolize, da le-ta poteka precej dolgo časa.
[9] 
Pri reakciji kislina najprej reagira z amorfnim 
delom, saj je ta bolj dovzeten za degradacijo od kristaliničnega dela nanoceluloze. Poznanih je 
več tipov reakcij, s pomočjo katerih je moč pridobiti CNC, in sicer:
[9] 
 Hidroliza z mineralno kislino 
Ta metoda je najpogostejša pri pripravi kristalinične nanoceluloze. Celulozo se pridobi iz 
različnih snovi, kot so lupina paradiţnika, biomasa palmovega olja, riţeva lupina in bombaţ. 
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Običajno se reakcija začne tako, da vodikovi ioni reagirajo z amorfnim delom celuloze, pri 
čemer pride do cepitve 1,4-β glikozidnih vezi. Pri tem kristalinični del ostane nedotaknjen, 
kar omogoča dokaj enostavno pridobivanje CNC, s pomočjo takšne reakcije. Tipične 
mineralne kisline, ki se uporabljajo za hidrolizo z mineralno kislino, so ţveplova kislina, 
klorovodikova kislina ter njune mešanice. 
Najpogosteje se uporablja ţveplovo kislino, ker ta omogoča negativni naboj površine delcev, 
kar vodi do stabilnejše suspenzije. Koncentracija ţveplove kisline je običajno med 60 in 65 
%, medtem ko je temperatura reakcije, katera traja od 30 do 60 minut, 40–50 °C. Problem 
tako pripravljene kristalinične nanoceluloze, je nizek izkoristek zaradi intenzivne degradacije. 
Raziskovalci so se lotili tega problema in odkrili, da tako koncentracija ţveplove kisline, kot 
čas reakcije, vplivata na izkoristek produkta. Izkazalo se je, da je z zmanjšanjem 
koncentracije ţveplove kisline in daljšim časom reakcije, moč povečati izkoristek pridobljene 
CNC. Za tako pridobljeno CNC, je značilna slaba termična stabilnost, ki je posledica sulfatne 
skupine, ki deluje kot ovira pri termičnih procesih v kompozitih. Le-to je moč izboljšati z 
nevtralizacijo z NaOH. Tudi morfologijo produkta je moč nadzirati s pomočjo različnih 
reakcijskih pogojev. Tako je bilo ugotovljeno, da je z uporabo 63,5 % ţveplove kisline ter z 2-
urnim mešanjem, moč pripraviti sferično CNC. 
Klorovodikova kislina je druga izmed mineralnih kislin, ki se tipično uporabljajo pri pripravi 
CNC. Slabost le-te, v primerjavi z ţveplovo kislino, je pomanjkanje naboja na površini, kar 
vodi do hitre flokulacije v vodi. Ima pa CNC, pripravljena s klorovodikovo kislino, boljšo 
termično stabilnost od tiste pripravljene z ţveplovo kislino. Yu-ju in sodelavcem je uspelo 
pripraviti CNC s stopnjo kristaliničnosti 88,6 % ter izkoristkom 93,7 %. Raziskovalci so tudi 
raziskovali, kako uporaba anorganskih kloridov vpliva na sam potek reakcije, pri čemer se je 
izkazalo, da le-ti precej pohitrijo proces hidrolize. Razlog je v hitrejšem razpadu amorfnih 
regij celuloze. 
Fosforjeva kislina je še ena izmed mineralnih kislin, ki se jih lahko uporabi za pripravo CNC. 
Za tako pripravljeno CNC je značilna visoka termična stabilnost in stabilna suspenzija. 
Sadeghifar s sodelavci je pri pripravi CNC uporabil bromovodikovo kislino, pri čemer je 
dosegel izkoristke okoli 60 %. Pri tem je uporabil tudi proces ultrasonifikacije. S pomočjo 
mešanice ţveplove in klorovodikove kisline, je moč pripraviti sferično CNC. V mešanico se 
doda tudi voda, pri čemer v literaturi navajajo razmerje ţveplova kislina:klorovodikova 
kislina:voda 3:1:6. Takšen proces poteka pri 80 °C, z ultrasoničnih segrevanjem, ki traja 8 h. 
Splošno gledano je hidroliza z mineralno kislino preprosta metoda, vendar se je potrebno 
zavedati, da ima kar nekaj pomanjkljivosti. Prvi problem je korozija opreme, kar vodi do 
visoke cene takšnega procesa. Prav tako je po koncu takšnega procesa, prisotna velika 
količina odpadne kisline in ostalih onesnaţeval, zato se v zadnjem času išče druge načine 
priprave, ki bi bolj sledili principom zelene kemije. 
 Hidroliza s trdno kislino 
Pri tej metodi se uporabi smolo, ki deluje kot kationski izmenjevalec. Hidroliza kristalinične 
mikroceluloze s takšno smolo, vodi do izkoristkov okoli 50 %. Izkazalo se je, da je 
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kristaliničnost tako pripravljene nanoceluloze, višja od tiste pripravljene z ţveplovo kislino. 
Prav tako se je izkazalo, da je smolo moč ohraniti in posledično ponovno uporabiti, kar je 
velika prednost v primerjavi z mineralnimi kislinami. Liu in sodelavci so pri izvedbi takšnega 
procesa uporabili fosfor volframovo kislino, pri čemer so kasneje to kislino regenerirali s 
pomočjo  ekstrakcije z etil etrom. 
V primerjavi s hidrolizo z mineralnimi kislinami, v tem primeru reakcija poteka pri blaţjih 
pogojih, prav tako je korozija opreme bistveno manjša. Izkoristek produkta je večji, kot pri 
mineralnih kislinah. Ima pa tudi ta metoda nekaj slabosti, in sicer nizko reakcijsko efektivnost 
in čas reakcije. Zato je pri uporabi takšne metode smiselno razmisliti o pomoţnem procesu 
kot je ultrasonifikacija, ali pa o uporabi ustreznega katalizatorja. 
 Hidroliza z organsko kislino 
Ta metoda se je začela razvijati v zadnjem času, pri čemer je razlog v lastnostih organskih 
kislin. Zanje je namreč značilno, da niso močne, so reciklabilne, okolju prijazne in niso 
korozivne. Lastnost, da niso močne, pa ima tudi negativni vpliv, in sicer so zaradi tega 
potrebne višje reakcijske temperature ter daljši reakcijski časi. Li in sodelavci so pripravili 
CNC s to metodo, v dveh korakih. V prvem koraku je bila uporabljena formična kislina, 
katera reagira z amorfnimi regijami celuloze, obenem pa pride do sproščanja kristaliničnega 
dela. V drugi stopnji se CNC dodatno oksidira s TEMPO reagentom, kar vodi do ustrezno 
nabite površine CNC. Izkazalo se je, da ima s TEMPO reagentom obdelana CNC, precej 
večjo stopnjo kristaliničnosti, kot tudi večji površinski naboj. V ţelji po še nadaljnji izboljšavi 
lastnosti CNC, je Du v sistem dodal ţelezov klorid. Pri tej metodi so bili doseţeni visoki 
izkoristki (75 %). Tudi tu je reagente moč regenerirati. Do 90 % formične kisline je moč 
regeneratirati z rotacijskim izparevanjem, medtem ko se ţelezov klorid regenerira v obliki 
precipitacije Fe(OH)3. 
Nekateri drugi raziskovalci so uporabili tudi nekatere druge organske kisline. CNC se je tako 
pripravilo tudi z uporabo dikarboksilne kisline. Tako kot pri ostalih organskih kislinah, je tudi 
pri dikarboksilni kislini teţava v tem, da gre za šibko kislino, kar vodi do nizkih izkoristkov in 
nizke reaktivnosti. Dobra lastnost uporabe dikarboksilne kisline pa je uvajanje karboksilnih 
skupin na površino nanoceluloze, kar omogoča tvorjenje estrskih skupin, pri reakciji med 
dikarboksilno kislino in celulozo. Trdna karboksilna kislina ni korozivna, obenem pa se jo 
lahko popolnoma regenerira. Nanoceluloza pridobljena s to metodo je termično stabilna, kar 
omogoča uporabo takšne nanoceluloze, kot dodatek h kompozitnim materialom. Za to metodo 
je bila uporabljena tudi maleinska kislina, a se je izkazalo da so izkoristki zelo nizki (5 %). 
Ena od prednosti hidrolize z organskimi kislinami je torej moţnost funkcionalizacije površine 
z različnimi skupinami. Ta metoda je trajnejša in okolju prijaznejša od hidrolize z 
mineralnimi kislinami, zato raziskovalci verjamejajo, da bo ta metoda kmalu uporabljena, kot 





 Encimska hidroliza 
Celulaza je kompleksen encim, katerega sestavljavjajo manjše komponente, kot so 
endoglukanaza, celobiohidrolaza in β-glukozidaza, pri čemer ima vsaka od komponent 
različno vlogo oziroma območje delovanja. Endoglukanaza reagira z amorfnim delom 
celuloze, pri čemer pride do hidrolize β-1,4-glikozidne vezi. S tem večje molekule celuloze 
razpadejo na manjše. Celobiohidrolaza reagira z ravnimi konci celuloze in razbija 
kristalinične regije, medtem ko je naloga β-glukozidaze, hidroliza celuloze v glukozo. Pri 
pripravi kristalinične celuloze jasno ţelimo, da bi ohranili čimvečjo količino kristalinične 
regije, zato ţelimo ločiti posamezne komponente celulaze. Glede na to, da endoglukanaza 
bistveno bolj hidrolizira amorfne regije od kristaliničnih, je to komponenta encima celulaze, 
ki jo ţelimo ohraniti pri kasnejših reakcijah. Filsonu in sodelavcem je prav s pomočjo 
endoglukanaze in reciklirane celuloze, uspelo pripravi kristalinično nanocelulozo. Tudi Chenu 
in sodelavcem je uspelo pripraviti sferične delce CNC, in sicer s pomočjo endoglukanaze in 
vlaken celuloze. V primerjavi s hidrolizo z mineralnimi kislinami, je encimska hidroliza bolj 
okolju prijazna, vendar pa so potrebni ostri pogoji, prav tako pa encimska hidroliza vodi do 
nizkih izkoristkov in dolgih časov reakcije. Kljub vsem pomanjkljivostim, pa ta metoda 
izkazuje upanje, da jo bo v prihodnosti moč uporabiti v industrijskih procesih. 
 Oksidacijska razgradnja 
Hidroksilne skupine, ki sestavljajo celulozo, so zelo reaktivne, kar omogoča enostavno 
oksidacijo le-teh do aldehidov, ketonov ali karboksilnih skupin. Marsikateri raziskovalci so 
izkoristili to lastnost celuloze ter z oksidacijo le-te pripravili kristalinično nanocelulozo. Yang 
s sodelavci je celulozo, pridobljeno iz mehkega lesa, oksidiral v natrijevem perjodatu ter 
kasneje še v natrijevem kloratu. Tako pridobljena CNC, s karboksilnimi skupinami na 
površini, ima visoko kristaliničnost (91 %) ter visoko gostoto naboja, zaradi česar je sposobna 
tvoriti stabilno suspenzijo v vodni fazi. 
Amonijev persulfat je še ena od spojin, s katero se je ţe uspešno pripravilo karboksilne 
skupine na površini nanoceluloze. Izkazalo se je, da ima nanoceluloza z amonijevim 
persulfatom večjo nabojno gostoto, večjo stopnjo kristaliničnosti, večjo jasnost raztopine ter 
prozornost premaza, kot CNC pripravljena z ţveplovo kislino. Oksidacijo se je poskušalo 
izvesti tudi s TEMPO reagentom, a se je izkazalo, da je moč pridobiti CNC samo iz surove 
celuloze, medtem ko uporaba drugih surovin vodi do večjih delcev končnega produkta. Zaradi 
tega je moč sklepati, da TEMPO reagent ni tako učinkovit, kot amonijev persulfat. V 
primerjavi z encimsko hidrolizo ter hidrolizo z mineralnimi kislinami, uporaba oksidacijske 
razgradnje vodi do boljših izkoristkov. Problem te metoda pa je v veliki porabi oksidantov ter 
dolgem reakcijskem času. Med metodo se porabi tudi velike količine vode in energije, zaradi 
česar je produkcija kristalinične nanoceluloze po tej metodi zelo draga. 
 Metoda z ionsko tekočino 
S pojmom ionska tekočina, imenujemo raztopino organske soli z nizko temperaturo tališča, 
katero sestavljajo organski kationi in drugi anioni. Prednost ionskih tekočin, v primerjavi z 
običajno uporabljenimi topili, je kemijska stabilnost, termična stabilnost, negorljivost in nizki 
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parni tlak. Prav tako se ionske tekočine uvršča med zelena topila. Različne skupine 
raziskovalcev so obdelovale kristalinično mikrocelulozo z 1-butil-3-metillimidazol 
bisulfatom, s čimer so pridobili kristalinično nanocelulozo. Pri analizi produkta se je izkazalo, 
da je termična stabilnost nanoceluloze niţja od začetne mikroceluloze. Lazko s sodelavci je 
zato poskusil namesto sulfata uporabiti klorid. Posledica je manj sulfatnih skupin na površini 
produkta ter posledično boljša termična stabilnost. Tako pripravljena CNC ima izkoristek 90 
% ter stopnjo kristaliničnosti okoli 75 %. Uporaba ionskih tekočin se je izkazala, kot ena od 
zelo obetavnih metod pri pripravi CNC. Razlog je v moţni večkratni uporabi in mogoča 
priprava funkcionalizirane CNC, kjer je ta metoda precej boljša v primerjavi z ostalimi. 
Problem te metode pa je cena ionskih tekočin, kot tudi njihova toksičnost, zato bi bilo 
potrebno razviti nove, cenejše in varnejše ionske tekočine, preden bi bilo mogoče le-te 
uporabiti v industrijskih procesih. 
1.7.3.2 Sinteza fibrilne nanoceluloze 
Za pripravo fibrilne nanoceluloze je potrebna mehanska obdelava. Pred mehansko obdelavo 
pa se običajno izvede tudi kemijska predobdelava. Ali jo izvedemo in v kakšni obliki jo 
izvedemo, je odvisno, iz katere surovine ţelimo pridobiti fibrilno nanocelulozo, kot tudi od 
stopnje procesa. Med kemijske predobdelave sodijo:
[9]  
 Predobdelava s pomočjo topil 
Običajno se celulozo razredči v bazi in kislini. Primer je vodna raztopina 5 % NaOH, pri 
čemer se je moč znebiti hemiceluloze in lignina, kar omogoča laţje pridobivanje fibrilne 
nanoceluloze. Izkazalo se je, da je stopnja polimerizacije, tako obdelane nanoceluloze, višja 
od neobdelane. Raziskovalci so odkrili, da je moč uporabiti tudi sečnino in etilendiamin, saj 
uporaba obeh vodi do hitrejše izolacije fibrilne nanoceluloze. 
 Hidroliza z organskimi kislinami 
Za laţje pridobivanje celuloze, se lahko uporabi organske kisline, kot je formična kislina in 
oksalat. Du je uporabil formično kislino, s katero je hidroliziral mehek les, nato pa je tako 
obdelano mikrocelulozo, poslal skozi homogenizator ter pridobil FNC. Takšna FNC je 
izkazovala visoko termično stabilnost ter disperzibilnost v DMSO. Ta metoda velja za 
efektivno predobdelavo, saj je organske kisline moč reciklirati, obenem pa ne povzročajo 
teţav s korozijo opreme. S takšno obdelavo pa je moţno tudi funkcionalizirati površino 
nanoceluloze z estrskimi in karboksilnimi skupinami. 
 Encimska hidroliza 
Z encimsko hidrolizo je prav tako mogoče okrepiti fibrilacijo celuloze. Encimska 
predobdelava poteka pri milih pogojih. Visoka selektivnost omogoča, da vlakna tvorijo 
luknje, lupljenje vlaken in fino fibrozo. Pri tem se lahko uporabi tako monokomponentni 





 TEMPO oksidacija 
Namen TEMPO oksidacije je uvajanje negativno nabitih skupin, v celulozna vlakna. S tem se 
omogoči laţja delaminacija fibrilnih vlaken, ki je posledica elektrostatskih odbojev med 
vlakni. Med to obdelavo poteka radikalska oksidacija primarnega alkohola, kateri se najprej 
oksidira do aldehidov in kasneje do karboksilnih skupin. Obenem poteka tudi  
depolimerizacija celuloze. Zaradi le-te lahko pride do dveh pojavov, in sicer lahko pride do β 
eliminacije zaradi C6 aldehidne skupine v alkalnem okolju, druga moţnost pa je cepitev 
hidroglukoznih enot, ki je posledica hidroksilnih radikalov. Ta predobdelava je smiselna, kajti 
z njo je moč močno zmanjšati porabo energije pri kasnješi mehanski obdelavi. 
 Oksidacija s perjodat-kloritom 
Ta oksidacija je efektivna predvsem pri oksidaciji sekundarnih alkoholov, do karboksilnih 
skupin. Liimatainen in sodelavci so prav to metodo uporabili pri razgradnji celuloze. Pri tej 
metodi pride do odprtja glukopiranoznega obroča, a se je izkazalo, da to ne povzroči 
zmanjšanja moči fibrilne nanoceluloze. 
 Oksidativna sulfonacija 
To je še ena od metod, katere namen je zagotoviti skupine z negativnim nabojem. Pri tej 
metodi je perjodat moč reciklirati, kar bi omogočalo uporabo te metode kot proces, ki ga 
lahko uvščamo v področje zelene kemije. 
 Karboksimetilacija 
Pri tej metodi pride do reakcije celuloznih hidroksilnih enot, z 1-kloroocetno kislino, pod 
močnimi alkalnimi pogoji. Chen s sodelavci je pripravil FNC po tej metodi, pri čemer je 
postopal po dveh korakih. Najprej so izvedli proces bazifikacije, na v pečici posušeni celulozi, 
z uporabo brezvodnega NaOH ter dimetil sulfoksida. V drugem koraku pa poteče nadaljnja 
natrijeva acetoksilacija, z uporabo natrijevega kloracetata. Tudi ta proces je moč opredeliti kot 
proces, ki ustreza principom zelene kemije. 
 Kationizacija 
Tudi s to metodo bi bilo moč pospešiti fibrilacijo nanoceluloze. Katione se dovede na 
površino celuloze, kjer potem zaradi elektrostatskih odbojev, med temi kationi, poteka 
fibrilacija. Raziskovalci, ki so izvajali to metodo, so uporabljali amonijeve katione. Študije so 
pokazale, da bi zaradi antibakterijskih lastnosti kationskih filmov fibrilne nanoceluloze, le-te 
lahko uporabljali za zdravljenje ran, pakiranje hrane in za tkiva.  
 Ionske tekočine 
Raziskovalci so za predobdelavo celuloze uporabili tudi ionske tekočine, natančneje holin 
acetat. Z njim so obdelali prah sladkornega trsa in nato z mehansko fibrilacijo pridobili 
fibrilno nanocelulozo. Problem uporabe ionskih tekočin je njihova cena, kar omejuje uporabo 
te metode v industriji. 
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 Predobdelava z globoko evtektično raztopino 
Globoko evtektično raztopino sestavljati dve ali več komponent, pri čemer je vrelišče 
raztopine niţje od kateregakoli vrelišča posameznih komponent. Te raztopine se uporablja na 
številnih področjih, zaradi nizke cene, nizke toksičnosti in moţnosti recikliranja. Raziskovalci 
so predlagali dva sistema. Pri enem se uporabi mešanico sečnine in holid klorida, pri drugem 
pa globoko evtektično raztopino na osnovi sečnine. V obeh primerih so pridobili razrahljana 
in nabrekla celulozna vlakna. Ta metoda je okolju prijazna, zato bi se jo kaj lahko uporabljalo 
v industrijskih procesih pridobivanja nanoceluloze 
Po kemijski predobdelavi celuloze sledi mehanska obdelava le-te. Tudi mehanskih obdelav 
celuloze je več vrst, med najpogosteje uporabljene pa lahko uvrstimo slednje:
[9] 
 Visokotlačna homogenizacija 
Homogenizatorji in mikrofluidizatorji so tipične naprave, s katerimi se pridobiva FNC. Z 
njimi je moč razgraditi celulozna vlakna na fibrilna nanocelulozna vlakna, s pomočjo 
visokotlačne homogenizacije. Proces poteka tako, da celulozo vodimo skozi udarni ter 
homogenizacijski ventil, pri velikem tlaku in hitrosti, pri čemer pride do striga med vlakni, 
kar vodi do fibrilacije celuloze. Problem takšnega procesa je velika poraba energije, kot tudi 
mašenje, ki je posledica uporabe dolgih vlaken vhodne surovine. Obe pomanjkljivosti je moč 
zmanjšati s predobdelavo, kot je encimska oksidacija ali karboksilacija. 
 Mletje 
Ultrafino frikcijsko mletje je še ena od pogostih metod pridobivanja fibrilne nanoceluloze. 
Najpogosteje se za to uporablja Supermasscolloider mlin. Proces poteka tako, da se celulozo 
vodi skozi mlin, katerega sestavljata premikajoč in mirujoč disk. Znotraj mlina pride do 
mletja in striga pri visoki hitrosti. V primerjavi z visokotlačno homogenizacijo, ima mletje 
večjo efektivnost, večjo kapaciteto, manjšo porabo energije in manjšo verjetnost, da pride do 
mašenja. Slabost te metode pa je, da pride pri mletju do poškodb na vlaknih. Posledica tega je 
FNC z manjšo kristaliničnostjo in slabšo termično stabilnostjo, kar vodi do manjše trdnosti 
takšnih vlaken. 
 Mletje z kroglami 
Pri tem procesu je celuloza v obliki suspenzije. Razpad celuloze poteka zaradi 
visokoenergijskih trkov med kroglami, znotraj votle cilindrične posode. Krogle so običajno 
keramične, kovinske ali pa iz cirkonija. Raziskovalci so pokazali, da velikost krogel vpliva na 
morfologijo pridobljene nanoceluloze. Ostali parametri, ki so vplivali na lastnosti končnega 
produkta, so tudi masno razmerje med celulozo in kroglami ter čas mletja. 
 Ekstruzija z dvojnim polţem 
Pri tej metodi pride do fibrilacije celuloze, s pomočjo dveh korotirajočih polţev znotraj 
ekstrudorja. Prednost te metode je, da je moč pridobiti nanocelulozo z večjo količino trdne 
snovi, kar omogoča laţjo hrambo ter transport. 
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 Kriogeno mletje 
Pri tej metodi se najprej zamrzne z vodo nabrekla celulozna vlakna, katera se nato zmelje. 
Zaradi pritiska na celično steno, ki ga povzročajo kristali ledu, pride do zloma stene in 
sproščanaja posameznih fragmentov le-te. S to metodo se je uspešno pridobilo FNC s 
premerom 50-100 nm ter stopnjo kristaliničnosti 45 %. 
 Mešanje 
Uetani in Yano sta uspešno pripravila fibrilno nanocelulozo, z uporabo visokohitrostega 
mešala. Produkt je bila FNC s premerom 15-20 nm. 
 Vodni nasprotni trk (ang. water counter collision) 
Pri tej metodi dva curka suspenzije celuloze trčita pri visokem tlaku. Pri tem pride do mokre 
pulverizacije celuloze ter pridobitve FNC. Ker se ţelimo izogniti mašenju, je zaţeljena 
uporaba celuloze, katere premer je manjši od velikosti šobe, ki je običajno okoli 150 μm. 
1.8 Mikroceluloza 
Kristalinična mikroceluloza je očiščena, delno polimerizirana celuloza, sintetizirana s 
pomočjo kislinske hidrolize α-celuloze.[10] Kristalinično mikrocelulozo je moč pridobiti iz 
lesa, kot tudi iz drugih materialov, kot so bombaţ, sojina lupina, koruzni storţi, vodna 
hijacinta, kokosove lupine, riţeve lupine, sladkorni trs, juta, ramija, pšenična slama in še 
mnoge druge. Pri vseh materialih, z izjemo bombaţa, so potrebne reakcije za odstranitev 
nečistoč, kot so, lignin, pektin in vosek. 
Glavno področje uporabe kristalinične mikroceluloze je farmacevtska industrija. Uporablja se 
jo kot vezivo v tabletah in vitaminskih nadomestilih. Kristalinična mikroceluloza lahko deluje 
tudi kot sredstvo proti strjevanju, zgoščevalo, emulgator, sredstvo za povečanje prostornine, 
nadomestilo maščobe in kot polnilo v kozmetiki.
[10] 
Jo je pa moč uporabiti tudi na drugih 
področjih, in sicer v barvah, papirnem in netkanem tekstilu, storitvah na naftnih poljih, v 
medicini in v kompozitih. Razlog je v njenih ugodnih lastnostih, in sicer veliki trdnosti in 
fleksibilnosti.
[10]  
Kristalinično mikrocelulozo je moč sintetizirati z različnimi postopki, med katere sodijo, 
ekstruzijski procesi, encimski procesi, procesi s parno eksplozijo ter kislinska hidroliza. 
Slednja se uporablja najpogosteje, zaradi krajšega reakcijskega časa, v primerjavi z drugimi 
metodami. Prav tako jo je, za razliko od drugih metod, moč izvajati kontinuirno in ne le 
šarţno, poleg tega pa se porabi omejena količina kisline ter se tvori fine delce kristalinične 
mikroceluloze.
[10] 
Potek sinteze je opisal Ohwoavworhua, in sicer se najprej zatehta 50 g α-
celuloze, katero se hidrolizira z 0,8 L 2,5 M klorovodikove kisline, pri temperaturi vrelišča 
(105 °C), za 15 minut. Nato se zajame frakcijo skozi 710 μm-sko  sito ter se le-to shrani v 




1.9 Nanocelulozni kompoziti 
V prejšnjih poglavjih sem opisoval splošne lastnosti kompozitov in nanoceluloze, v tem pa se 
bom posvetil temu, kaj lahko pričakujemo od nanoceluloze, ki jo dodamo k polimeru in zakaj 
se tega tudi posluţujemo.  
Lastnosti kompozitov določajo površinske lastnosti nanoceluloze, te pa so odvisne od vezave 
vlaken znotraj celulozne mreţe ter adhezije med vlakni in matrico.
[11] 
Glavni cilj pri pripravi 
kompozitov z nanocelulozo je, da prenesemo odlične mehanske lastnosti posameznih vlaken 
nanoceluloze, v sam kompozit. Številni nanokompoziti so bili pripravljeni iz vodnih in 
organskih suspenzij nanoceluloze, vendar pa kljub temu hidrofilnost in nizka termična 
stabilnost nanoceluloze omejujeti uporabo le-te v polimernih matricah. Celuloza ima 
temperaturo steklastega prehoda v območju 200-230 °C, medtem ko se njen razpad začne pri 
okoli 260 °C, zato se običajno kompozite z nanocelulozo pripravlja pri temperaturah do 200 
°C.
[11] 
Cilj je torej izboljšati hidrofobnost nanoceluloze, ob tem pa ţelimo ohraniti ali pa 
izboljšati termično stabilnost le-te. Za izboljšanje hidrofobnosti se ponavadi uporabi 
kovalentno vezavo hidrofobnih delov, direktno na površino nanoceluloze.
[11] 
 
1.9.1 Polimerni kompoziti s kristalinično nanocelulozo 
Pri kompozitih s kristalinično nanocelulozo ločimo dve večji skupini, in sicer kompozite s 
kovalentno interakcijo med polimerom in nanocelulozo ter nekovalentno interakcijo med 
njima. Pri prvi gre za direktno vezavo polimerne verige na kristalinično nanocelulozo. 
Poznana sta dva načina vezave polimernih verig. Pri prvem reaktivno mesto na polimerni 
verigi reagira z reaktivnim mestom na CNC. Pri tem načinu ni mogoče doseči velikih gostot 
vezanih materialov. Pri drugem načinu pa polimerna veriga raste na površini CNC. V tem 
primeru so iniciacijske specije vezane na površino nanoceluloze, tako da lahko vezava med 
polimerom in nanocelulozo poteka le na tem mestu. Posledično se v tem primeru tvorijo 
dobro definirani nanokompoziti z velikimi gostotami.
[12] 




Tu pride do reakcije med izocianatom in hidroksilno skupino, pri čemer pride do nastanka 
uretanske vezi. Raziskovalcem je ţe uspelo pripraviti kompozit, katerega sta tvorila polimer 
in nanoceluloza, povezana prav s to vezjo. Tako pripravljeni kompoziti so izkazovali boljše 
mehanske lastnosti, prav tako pa takšni kompoziti ohranjajo obliko pri vodnem ali termičnem 
oblikovanju. Uretanizacija je bila izvedena tudi z namenom izboljšanja disperznosti 
kristalinične nanoceluloze, v matrici polilaktične kisline. Nanokompozit, tako modificirane 
CNC in polilaktične raztopine, je bil pripravljen iz raztopine na osnovi kloroforma. Kompozit, 
ki sta ga sestavljali ti dve komponenti, je izkazoval boljše termične in mehanske lastnosti. 
Raziskovalci so ugotovili, da ima nanokompozit, katerega poleg zgoraj omenjenih 





Pri tej reakciji gre za nukleofilno adicijo, pri čemer so se epoksi skupine izkazale kot zelo 
primerne, za takšno vrsto reakcij. Izkazalo se je, da pri alkalnih pogojih, hidroksilne skupine 
na površini CNC delujejo kot nukleofili, kateri nato reagirajo z epoksi skupino, s tem pa se 
tvori eterska vez. Raziskovalcem je uspelo pripraviti takšen kompozit s 85 % izkoristkom. 
Izkazalo se je tudi, da se ob vezavi v vodi topnega neionskega polimera s CNC, tvori sterično 
stabilen kompozit, pri katerem ne prihaja do koagulacije. 
 Peptidno zdruţevanje 
Tvorba amidnih vezi med CNC in polimerom, se je pokazala kot še ena od moţnosti pri tvorbi 
kompozitov. V tem primeru je nujno potrebno uporabiti TEMPO modificirano CNC, kar 
pomeni, da so na njeni površini prisotne karboksilne skupine. Polimer, ki ga uporabimo, pa 
mora vsebovati NH2 skupine. Ta metoda omogoča sterično stabilizacijo CNC v vodni 
raztopini ter zagotavlja termo odzivne lastnosti le-te, zaradi prisotnega razvejanega polimera. 
 Silansko zdruţevanje 
Metoksi in etoksi silani so močno reaktivni, s hidroksilnimi skupinami na površini CNC. Pri 
vodnih pogojih pride do hidrolize etoksisilanskih skupin do silanola, ki je povezan z OH 
skupinami na CNC, preko vodikovih vezi. Kasneje se z izparevanjem vode povzroči 
kondenzacija in kovalentna vezava silanske skupine s CNC. Številni takšni kompoziti so 
izkazovali dobre mehanske lastnosti, kot tudi biokompatibilnost. 
 Klik reakcije 
S pojmom klik reakcije pojmujemo skupino reakcij, za katere so značilni visoka efektivnost, 
visoka selektivnost in visok izkoristek, obenem pa te reakcije ne tvorijo stranskih produktov. 
Najbolj poznane reakcije, ki sodijo v skupino klik reakcij, so Diels-Alder reakcije in 
cikloadicije med dieni in dienofili. Zaradi reverzibilnosti takšnih reakcij, se z njimi pogosto 
razvija polimere s sposobnostjo samoceljenja. S pomočjo Diels-Alderjeve reakcije je bil med 
drugim pripravljen kompozitni hidrogel, katerega sta sestavljali ţelatina in CNC. V tem 
primeru je prišlo do reakcije med CNC, ki je vsebovala maleimidne funkcionalne skupine ter 
furanskim koncem ţelatine, pri čemer se je tvoril nanokompozitni hidrogel. 
 Površinsko inicirana radikalska polimerizacija 
Pri adicijskih polimerizacijah je radikalska polimerizacija najbolj pogosta. Na začetku le-te je 
potreben iniciator, s pomočjo katerega je moč tvoriti proste radikale. Izkazalo se je, da lahko 
tudi CNC deluje kot iniciator. Na površini le-te se tvorijo prosti radikali, kar omogoča 
pripravo kompozita s polimerom in CNC, preko radikalske polimerizacije. Iniciacijska mesta 





 Polimerizacija z odprtjem obroča 
Ta reakcija se uporablja za  pridobivanje številnih pomembnih polimerov v industrijski rabi, 
med drugim tudi za Nylon 6. Raziskovalci so ugotovili, da lahko hidroksilne skupine na 
površini CNC, inicirajo to vrsto polimerizacije. Med drugim je bil s to metodo pripravljen 
kompozit, katerega sestavljata modificirana CNC in polilaktid. Pokazalo se je, da je za zlom, 
z modificirano CNC ojačanega kompozita, potrebna kar 20-krat večja obremenitev. 
 Esterifikacija 
V številnih prejšnjih reakcijah je CNC delovala kot iniciator,  pri tej reakciji pa ima vlogo 
monomera. Proces esterifikacije se je izkazal kot preprost način, s katerim je moč modificirati 
površino CNC. Poleg modifikacije pa je bila uspešno izvedena tudi esterifikacija med CNC in 
polimerno matrico. Goetz je s pomočjo esterifikacije karboksilnih skupin, polimetil vinil eter 
komaleinske kisline ter hidroksilnih skupin na CNC, tvoril nanokompozit. Pri tako tvorjenih 
kompozitih je prišlo do povečanja Young-ovega modula, pri nekaterih kompozitih tudi za več 
kot 100 %. 
Druga skupina kompotizov s CNC, so kompoziti z nekovalntnimi povezavami. Tudi znotraj te 
skupine poznamo več reakcij, s katerimi pride do nekovaletnih reakcij med CNC in 
polimerom:
[12] 
 Povezovanje z vodikovimi vezmi 
Glede na to, da površino kristalinične nanoceluloze in celuloze na splošno sestavljajo 
hidroksilne skupine, je moč pričakovati, da se bodo te povezovale z vodikovimi vezmi, ob 
uporabi primernega materiala, ki bi reagiral s CNC. Zato ni nič nenavadnega, da so bili na ta 
način pripravljeni tudi številni nanokompoziti. Izbrani polimeri morajo imeti ustrezne 
funkcionalne skupine, katere so sposobne tvorbe vodikovih vezi. Polimetilmetakrilat 
(PMMA) je eden takšnih polimerov, pri čemer se je izkazalo, da ima nanokompozit, zaradi 
tvorbe vodikovih vezi med OH skupinani nanoceluloze in C=O skupinami na PMMA, boljše 
mehanske ter termične lastnosti. Še eden izmed polimerov, ki se pogosto uporabljajo za 
tvorbo nanokompozitov s CNC, je polivinil alkohol (PVA). Nanokompozit, kjer je PVA 
ojačan s CNC, ima tudi do 100 % večjo natezno trdnost od osnovnega polimera. Poleg zgoraj 
omenjenih polimerov, so bili uporabljeni še številni drugi, kot so polietilen glikol, polimeri z 
epoksi skupinami, poliakrilamid, pri čemer vsak izkazuje svoje edinstvene lastnosti. 
 Elektrostatske interakcije 
Ena od moţnih sintez CNC, je hidroliza celuloze z ţveplovo kislino. Posledica tako 
pripravljene CNC, je le-ta z negativno nabito površino. Zaradi te lastnosti, je moč tvoriti 
kompozit, kjer se polimer in CNC povezujeta preko elektrostatskih interakcij. Na ta način je 
bil pripravljen kompozit polibutil metakrilata in CNC. Pri tako pripravljenem kompozitu, se je 
pokazalo, da je moč nadzirati orientacijo CNC, s pomočjo zunanjega polja. Raziskovalci so 
med drugim ugotovili, da inducirane dipolne interakcije med ustreznim polimerom in CNC, 




Pri tej metodi gre za fizično adsorpcijo različnih derivatov celuloze na nanocelulozo. To 
pomeni, da se s to metodo najpogosteje pripravlja nanokompozite, ki imajo za osnovo različne 
derivate celuloze. Eden izmed takšnih kompozitov je kompozit metil celuloze in kristalinične 
nanoceluloze, pri čemer so analize pokazale, da se z večjo vsebnostjo CNC, viša tudi Young-
ov modul. Takšne nanokompozite je moč uporabiti kot stabilizatorje vodno-oljnih emulzij, 
poleg tega pa se je izkazalo, da so le-ti sposobni tvorjenja stabilne vodne pene. 
 Kompatibilnost zaradi modificiranja površine 
Raziskave so pokazale, da je moč precej izboljšati medfazno adhezijo med polimerom in 
CNC, ţe s preprosto modifikacijo površine le-te. Eden od procesov, s katerim je moč 
modificirati površino CNC, je ionska izmenjava, ki vodi do večje disperznosti CNC, v 
polimerni matrici. Drug takšen proces je uretanizacija. Le-ta sicer sodi med reakcije, s 
katerimi tvorimo kompozite, kjer se polimer in CNC med seboj povezujeta s kovalentnimi 
vezmi, a se je izkazalo, da je z uretanizacijo moč tudi ustrezno modificirati CNC ter 
posledično izboljšati lastnosti kasneje pripravljenih nanokompozitov. V to skupino reakcij, v 
katero sodi uretanizacija, je moč uvrstiti tudi silansko povezovanje ter TEMPO oksidacijo, 
kajti z obema so raziskovalci ţe uspešno modificirali CNC ter nato pripravili nanokompozit z 
izboljšanimi lastnostmi, v primerjavi z začetnim polimerom. 
1.9.2 Polimerni nanokompoziti s fibrilno nanocelulozo 
Fibrilna nanoceluloza ima številne dobre lastnosti, zaradi česar se v zadnjem času vse bolj 
povečuje zanimanje, kako le-to uporabiti v različnih kompozitih. Tudi fibrilna nanoceluloza 
ima podoben problem kot kristalinična, in sicer hidrofilnost, kar oteţuje kompatibilnost s 
hidrofobno polimerno matrico. Pri pripravi nanokompozitov se pogosto v disperzijo fibrilne 
nanoceluloze doda homogenizator. Ţeljeno kompatibilnost je, tako kot pri kristalinični 




Različne kovalentne in nekovalentne interakcije so opisane ţe v poglavju 1.9.1, zato se bom v 
tem poglavju podrobneje dodaknil le tistih, ki jih v poglavju 1.9.1 nisem omenil. Med 
kovalentne interakcije med polimerom in fibrilno nanocelulozo sodijo:
[12] 
 Uretanizacija 
 Silansko zdruţevanje 
 Eterifikacija 
 Peptidno zdruţevanje 
 Esterifikacija 
 S površino inicirana polimerizacija 
V skupino nekovalentnih reakcij pa sodijo:
[12]
 
 Elektrostatske interakcije 
 Interakcije preko vodikovih vezi 
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 Kompatibilnost z modifikacijo površine 
 Emulzija stabilizirana s trdnimi delci (ang. Pickering emulsion) 
Zaradi velike specifične površine, ima lahko fibrilna nanoceluloza vlogo trdnih delcev, ki so 
sposobni emulzijske stabilizacije. Da je FNC moč uporabiti v ta namen, je pred tem potrebna 
modifikacija le-te. Med modifikatorje sodijo, oktadecilamin, polistiren-ko-maleinski anhidrid, 
lauroil klorid in še mnogi drugi. Številni nanokompoziti, ki so bili pripravljeni s to metodo, so 
kazali izboljšane mehanske in termične lastnosti, v primerjavi z začetnim polimerom. 
1.10 Polimerizacija s prostimi radikali 
Večina zamreţevanj polimerov, poteka preko polimerizacije s prostimi radikali. Tudi 
kompozite je moč tvoriti s to reakcijo. Med polimerizacijo s prostimi radikali običajno 
potekajo štiri reakcije: iniciacija, propagacija, prenos verige in terminacija, pri čemer se je 
potrebno zavedati, da te reakcije potekajo sočasno in ne zaporedno ena za drugo. 
1.10.1 Iniciacija 
Med procesom iniciacije potekata dve reakciji, in sicer najprej pride do nastanka prostih 
radikalov (to reakcijo pogosto imenujemo disociacija), nato pa še do vezave iniciatorja ter 
prvega monomera. Proste radikale je moč tvoriti z različnimi reakcijami, med katerimi so 
najbolj pogoste slednje:
[13] 
 Sproţena reakcija iniciacije 
 Katalizirana iniciacijska reakcija 
 Reakcija razpada iniciatorja 
Zadnja metoda je najpogostejša metoda tvorbe prostih radikalov. Pri tej reakciji gre za 
termični razpad iniciatorja, najpogosteje različnih peroksidov, na proste radikale. Disociacija 
je torej reakcija prvega reda pri povišani temperaturi, kar prikazuje enačba 1.9, 
  
  
→            
 
(1.9) 
medtem ko enačba 1.10 opisuje hitrost disociacije. 
          
 
(1.10) 
V zgornjih dveh enačbah nastopajo, koncentracija iniciatorja cI, konstanta hitrosti disociacije 
kd, efektivnost iniciacije ε, število nastalih primarnih radikalov N (N je enak 1 ali 2) in 
molekule stranskih produktov A in B. 
Tej reakciji sledi reakcija, tako nastalega primarnega radikala, z monomerom, kar prikazuje 
enačba 1.11,  
      
    
→   [ ] 
(1.11) 
   
hitrost reakcije pa opisuje enačba 1.12. 
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   [ ]       
      (1.12) 
   
kI predstavlja konstanto hitrosti iniciacije, medtem ko je cM koncentracija monomera. Ko se z 
radikalom veţe prva molekula monomera, sledi propagacija. 
1.10.2 Propagacija 
Pri reakciji propagacije, se v verigo povezujejo nadaljnji monomeri, kar prikazuje enačba 
1.13. 
 
  [ ]    
      
→      [ ] 
(1.13) 
   
Hitrost reakcije propagacije je moč opisati z enačbo 1.14. 
                    [ ] (1.14) 
   
V enačbah 1.13 in 1.14 n predstavlja dolţino verige, medtem ko Mj predstavlja monomer, ki 
je bil dodan k verigi. 
Pri propragaciji ločimo dva načina vezave novega monomera, in sicer vezava glava-glava ter 
vezava glava-rep, po kateri se veţe večina monomerov. Različen način vezave vodi do 
različnih lastnosti polimera, kajti pokazalo se je, da ima vezava glava-glava velik vpliv na 
kristaliničnost polimera in posledično tudi na ostale lastnosti le-tega.
[13] 
1.10.3 Prenos verige 
Pri reakcijah prenosa verige, pride do prenosa prostega radikala, s polimerne verige na neko 
drugo molekulo, ki je lahko monomer, topilo, druga veriga polimera ali sredstvo za prenos 
verige. Po tej reakciji pride do terminacije prve verige, saj ta izgubi prosti radikal, na drugi 
molekuli pa se lahko polimerizacija nadaljuje. Posledica reakcij prenosa verig, je manjša 
molekulska masa polimera, medtem ko je hitrost polimerizacije odvisna od reaktivnosti 
osnovne verige, v primerjavi z novo verigo, na katero se je prenesel radikal. Če je novo 
nastala veriga manj reaktivna od prvotne, pride do zmanjšanja konverzije ter hitrosti 
polimerizacije, v nasprotnem primeru pa do tega ne pride.
[13]
 Reakcije prenosa verige 
ponazarjajo enačbe 1.15-1.18. 
Prenos na topilo:   [ ]   
     
→      
  
(1.15) 
Prenos na sredstvo 
za prenos verige: 
  [ ]    
     
→      
  
(1.16) 
Prenos na monomer: 
  [ ]    
      
→        [ ] 
(1.17) 
Prenos na polimer: 
  [ ]    
      
→        [ ] 
(1.18) 
 
Vsem reakcijam prenosa verige pritičejo tudi hitrosti teh reakcij (1.19-1.22). 
Prenos na topilo:                [ ] (1.19) 
Prenos na sredstvo                 [ ] (1.20) 
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za prenos verige: 
Prenos na monomer:                   [ ] (1.21) 
Prenos na polimer:                    [ ] (1.22) 
 
1.10.4 Terminacija 
Pri procesu terminacije ločimo dva tipa le-te, in sicer terminacijo z disproporcionacijo in 
terminacijo s kombinacijo. Tip terminacije vpliva na končne lastnosti produkta, predvsem v 
primeru, ko ni prisotnih veliko reakcij prenosa verig. 
Pri terminaciji s kombinacijo (enačba 1.23), gre za reakcijo med dvema verigama s prostim 
radikalom med seboj, pri čemer se tvori enojna polimerna veriga, ki se ne more dalje 





  [ ]    [ ]
      
→        
(1.23) 
   
Hitrost takšne reakcije je moč zapisati z enačbo 1.24. 
                [ ]  [ ] (1.24) 
 
Pri terminaciji z disproporcionacijo (enačba 1.25), gre za reakcijo med prostim radikalom ene 
verige in vodikovim atomom druge verige. Po reakciji dobimo dve terminirani verigi, pri 
čemer se neto molekulska masa polimera ne spremeni.
[13] 
 
  [ ]    [ ]
      
→         
(1.25) 
 
Hitrost reakcije terminacije z disproporcionacijo opisuje enačba 1.26. 
                [ ]  [ ] (1.26) 
1.11 Analizne tehnike določevanja lastnosti kompozitov 
V prejšnjih poglavjih je bilo govora o samih materialih in kako le-te pripraviti. Ko se nek 
material, v tem primeru kompozit, pripravi, ţelimo določiti lastnostni končnega produkta. 
Lastnosti se delijo na različne skupine, kot so mehanske in termične lastnosti. Pri določevanju 
mehanskih lastnosti je najpomembnejše določevanje Young-ovega modula kompozita. Tega 
se največkrat določuje s tri-točkovnim upogibnim testom. 
1.11.1 Tri-točkovni upogibni test 
Slika 3 prikazuje shematski prikaz tri-točkovnega upogibnega testa, kot tudi grafe upogibnega 
momenta (M), striga (ζ)  in odklona (ω), med izvajanjem takšnega testa. L predstavlja dolţino 




Slika 3: Shematski prikaz tri-točkovnega upogibnega testa
[14] 




   
   













a v enačbi 1.28 predstavlja debelino materiala, medtem ko b predstavlja širino le-tega. Ob 
poznavanju odklona na sredini materiala (ω0), sile s katero material obremenjujemo (P), 
geometrije materiala in nastavitev instrumenta, s katerim merimo upogibni test, je moč 
izračunati Young-ov modul materiala. 
Določitev Young-ovega modula je mogoča še na en način, in sicer tako, da izmerimo 
odvisnost sile od odklona materiala na sredini le-tega. Iz linearnega dela te odvisnosti, je moč 
določiti Young-ov modul, kar prikazuje enačba 1.29. 
   
   
 





Prednost enačbe 1.29 v primerjavi z enačbo 1.28 je, da je moč opraviti več meritev sile in 
odklona ter tako zmanjšati moţnost eksperimentalne napake. Druga prednost uporabe enačbe 
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1.29 je, da v tem primeru ni potrebna kalibracija, saj nas zanimajo le razlike med izmerjenimi 
vrednostmi, ne pa dejanske absolutne vrednosti.
[14] 
1.11.2 Diferenčna dinamična kalorimetrija 
Za določevanje termičnih lastnosti, je najpogosteje uporabljena diferenčna dinamična 
kalorimetrija (DSC). Pri DSC tehniki kalorimeter meri toplotni tok, ki se dovaja vzorcu ali 
odvaja iz vzorca, med segrevanjem le-tega in to na takšen način, da se ohranja enakost v 
temperaturah vzorca in reference. Referenčni lonček je iz inertnega materiala, kot je alumina, 
velikokrat pa referenčni lonček predstavlja kar prazen aluminijasti lonček.
[15] 
Z DSC-jem 
merimo kemijske in fizikalne spremembe vzorca, medtem ko je ta izpostavljen 
nadzorovanemu temperaturnemu programu. Tako se v primeru eksotermne reakcije, toplotni 
tok odvaja iz vzorca, medtem ko se v primeru endotermne reakcije, toplotni tok dovaja 
vzorcu, vse kot rečeno z namenom, da se ohranja temperaturna enakost med vzorcem in 
referenco. Pri določenih pojavih pa ne pride do eksotermne ali endotermne reakcije, ampak 
pride le do spremembe toplotne kapacitete (primer takšnega pojava je steklasti prehod). 
Pojavi, katere je moč določevati s pomočjo DSC analize, so taljenje, steklasti prehod, 
kristalizacija, oksidacija, fazni prehodi... DSC je moč meriti v temperaturnem območju med 
150 °C in 600 °C, pri čemer moramo paziti, da uporabljen referenčni material, ostane inerten 
v celotnem območju meritve. DSC analizator mora biti povezan z ustrezno računalniško 
programsko opremo, ki omogoča zajemanje in analiziranje podatkov.
[15]
 Tipičina krivulja, ki 
jo dobimo z DSC meritvijo je prikazana na sliki 4. 
 
Slika 4: Tipična DSC krivulja
[16]
 
Poznamo dva tipa DSC instrumentov, in sicer z močjo kompenziran DSC in DSC s toplotnim 
fluksom. Princip je pri obeh enak, torej s toplotnim tokom ohranjati enako temperaturo vzorca 
in reference. Glavna razlika pa je, da sta pri prvem tipu vzorec in referenca v ločenih 
identičnih pečicah, medtem ko se pri drugem tipu tako vzorec kot referenca nahajata v isti 
pečici.
[15] 
Z močjo kompenizan DSC je manj senzitivna metoda, od metode s toplotnim 
tokom, vendar omogoča hitrejši odziv na spremembe, zaradi česar je ta tip primernejši za 





1.11.3 Dinamična mehanska analiza  
Za razliko od DSC metode, kjer se merijo termične lastnosti vzorcev, se z DMA analizo 
določuje mehanske lastnosti le-tega. Dinamična mehanska analiza (DMA) je metoda, pri 
kateri z napetostjo ali raztezkom delujemo na vzorec ter preučujemo njegov fazni zamik in 
deformacijo. Pridobljeni podatki omogočajo izračun viskoznega in elastičnega modula, ter 
tangens δ, ki je definirana kot razmerje med njima.
[17] 
Poznana sta dva principa DMA meritev, 
in sicer pri prvem principu izvajamo analizo z vsiljeno frekvenco, kjer na vzorec deluje 
frekvenca katero smo nastavili pred začetkom izvedbe eksperimenta. Pri drugem principu pa 
pride do razpada vzorca pri lastni frekvenci. DMA analizatorji največkrat delujejo po prvem 
principu, pri čemer je obema principoma skupno, da so polimerne verige zelo dovzetne za 
vibracije, kar omogoča enostavno analizo številnih prehodnih pojavov. DMA analiza je 
predvsem primerna, ko ţelimo določiti steklasti prehod nekega materiala, saj je ta metoda kar 
100-krat bolj občutljiva na steklasti prehod, od DSC.
[17] 
Analiza z dinamično mehansko 
analizo tudi omogoča določevanje modulov in viskoznosti, kot funkcijo temperature, 
obremenitve ali frekvence. 
Pri večini DMA analiz delujemo na vzorce z vsiljeno frekvenco. Pri tem velja, da če 
obremenitev, s katero obremenjujemo vzorec, oscilira sinusoidalno, potem se tudi vzorec 
sinusoidalno deformira. Napetost med analizo je moč definirati z enačbo 1.30.
[17]
 
           (1.30) 
 
V enačbi 1.30 nastopajo napetost ζ pri nekem čau t, maksimalna napetost ζ0 in frekvenca 
oscilacije ω. Kako se bo vzorec deformiral in raztezal med deformacijo, je odvisno od 
njegovih viskoelastičnih lastnosti oziroma v kolikšnem deleţu je material elastičen in v 
kolikšnem viskozen. Logično je pričakovati, da sta mogoča dva ekstremna primera, kjer je 
material povsem elastičen oziroma povsem viskozen. Povsem elastični  material lahko 
opišemo s Hook-ovo limito (1.31)
[17]
 
      
  
 
        (1.31) 
 
E predstavlja elastični modul. Ker v linearnem območju elastičnosti velja linearno razmerje 
med elastičnim modulom, elastičnim raztezkom in elastično napetostjo, je enačbo 1.31 moč 
preoblikovati v enačbo 1.32, pri čemer ε0 predstavlja maksimalni raztezek.
[17]
 
                (1.32) 
 
V drugem ekstremu, torej ko je material povsem viskozen, velja da je raztezek proporcionalen 




    
  
  




              
 
 
  (1.34) 
 V enačbah 1.33 in 1.34 η predstavlja viskoznost. 
Pri povsem elastičnem materialu ne pride do zamika med obremenitvijo in odzivom vzorca 
oziroma njegovo deformacijo (fazni zamik takšnega materiala je enak 0). Pri viskoznem 
materialu pa je fazni zamik maksimalen, natančneje je ta enak π/2. Za večino polimerov pa 
velja viskoelastičnost, kar pomeni, da bo njihov fazni zamik (δ), med zgoraj opisanima 
ekstremoma, kar prikazujeta tudi enačba 1.35 ter slika 5.
[17]
 
                  (1.35) 
 
 
Slika 5: Obremenitev in fazni zamik pri DMA
[16] 
Na sliki se vidi, da je fazni zamik med 0 in π/2, kar pomeni, da gre za viskoelastični material. 
V nasprotnem primeru bi se spodnji krivulji prekrivali, v primeru elastičnega materiala 




2. NAMEN DELA 
Cilj moje magistrske naloge je analizirati, kako dodatek mikroceluloze ter nanoceluloze 
vpliva na lastnosti kompozitov, katere sestavlja nenasičena poliestrska smola. Pri tem se bom 
osredotočil predvsem na elastične lastnosti kompozitov oziroma njihov Young-ov modul ter 
na spremembo temperature steklastega prehoda. K nenasičeni poliestrski smoli sem dodal 
tako kristalinično kot fibrilno nanocelulozo, medtem ko sem pri mikrocelulozi uporabil le 
kristalinično obliko le-te. Glavni parameter, katerega bom spreminjal, je masni deleţ celuloze, 
pri čemer bom na koncu ocenil, kako vrsta in količina celuloze vplivata na lastnosti 
kompozitov. 
Pred samo analizo ţelim tudi ugotoviti idealne parametre za pripravo kompozita nenasičene 
poliestrske smole in celuloze. Pri tem imam v mislih predvsem vrsto uporabljenega iniciatorja 
za zamreţevanje smole (termični ali foto iniciator), čas mešanja, čas in temperaturo 
zamreţevanja. 
Young-ov modul bom določil s pomočjo tri-točkovnega upogibnega testa, pri katerem bom 
meril odvisnost obremenitve od odklona kompozitne ploščice, s pomočjo katere bom nato 
izračunal Young-ov modul. Ta proces bom izvedel s kompoziti z različno vsebnostjo celuloze 
in primerjal morebitne spremembe. 
Za konec bom izvedel še DSC in DMA analizi, pri čemer bom ugotavljal, kako dodatek 
celuloze v nenasičeno poliestrsko smolo vpliva na termične ter mehanske lastnosti 








3. EKSPERIMENTALNI DEL  
3.1 Materiali 
 Colpoly 7201 
Colpoly 7201, pridobljena v Heliosu, je nenasičena poliestrska smola, ki je raztopljena v 40 % 
stirena. Potrebno je previdno rokovanje z njo, saj gre za vnetljivo tekočino, prav tako pa 
povzroča draţenje koţe, oči in dihalnih poti.
[18] 
Pozornost je potrebna tudi zaradi prisotnosti 
stirena, saj je ta močno hlapen. Snov ima tališče pri -31 °C, medtem ko je njeno vrelišče pri 
78 °C. Temperaturo samovţiga ima Colpoly 7201 pri 490 °C, medtem ko je njena relativna 





 Benzoil peroksid 
Benzoil peroksid (s formulo C14H10O4) je brezbarvna trdna kristalinična snov, z rahlim 
vonjem po benzaldehidu.
[19] 
Zanj je značilno, da ni topen v vodi, je rahlo topen v alkoholu in 
dobro topen v etru in kloroformu. Njegovo tališče je v temperaturnem območju 103-106 °C. 
Predvsem ko je prisoten v suhi obliki, ima benzoil peroksid visoko reaktivnost, poleg tega 
velja za oksidirajoč material, za katerega so znani primeri spontane eksplozije le-tega.
[19]
 Pri 
mojih eksperimentih je bil benzoil peroksid uporabljen kot termični iniciator, ki je s pomočjo 
tvorjenih radikalov pri povišani temperaturi, omogočil polimerizacijo in zamreţevanje 
poliestra. 
 Difenil (2,4,6-trimetilbenzoil) fosfin oksid 
Difenil (2,4,6-trimetilbenzoil) fosfin oksid (s formulo C22H21O2P), z molekulsko maso 349 
g/mol,  je rumena kristalinična trdna snov, v praškovni obliki.[20] To je snov z veliko stopnjo 
čistosti (99 %), poleg tega pa je zanjo značilno, da ob sušenju ne izgublja svoje mase (največ 
0,5 %). Njeno tališče je pri 87-93 °C.
[20] 
Pri mojih eksperimentih sem difenil (2,4,6-
trimetilbenzoil) fosfin oksid uporabljal kot fotoiniciator. Ţe ime pove, da ob prisotnosti 
svetlobe razpada na radikale, zato je ključno, da se ga hrani v temi. 
 Kristalinična mikroceluloza 
Kristalinična mikroceluloza je bela kristalinična snov, v praškovni obliki. Poznanih je več 
tipov le-te, kot so tip 101, 102, 12, 200 in 112, kateri se razlikujejo predvsem po velikosti 
delcev in gostoti.
[21] 
Moja kristalinična mikroceluloza, katero je zagotovila Krka, je tipa 102. 






 Kristalinična nanoceluloza 
Kristalinična nanoceluloza je bela snov, brez vonja, prisotna v praškovni obliki. Dolţina 
delcev kristalinične nanoceluloze je 150-200 nm, medtem ko je njihova širina 5-20 nm.
[22]
 
Zanjo je značilna hidrofobnost, kar pomeni, da se ne topi v vodi. Kristalinična nanoceluloza, 
katero sem uporabljal pri eksperimentih, vsebuje 0,85 uteţnih % ţvepla, ki je posledica 





 Fibrilna nanoceluloza 
Tako kot kristalinična nanoceluloza, je tudi fibrilna nanoceluloza bele barve in brez vonja. 
Razlika je predvsem v dimenziji vlaken, saj so le-ta široka 50 nm, ter dolga nekaj 100 
mikronov.
[23] 
Za razliko od kristalinične, je fibrilna nanoceluloza hidrofilna.   
 Aceton  
 Dimineralizirana voda 
3.2 Priprava kompozitov 
Pred samo pripravo je potrebno pripraviti kalup, v katerega se nato vlije smolo z ustreznimi 
dodatki. Kalup se pripravi v ustreznem modelu, s pomočjo modrega kavčuka. Ko je kalup 
pripravljen, je moč začeti s pripravo kompozitov, v obliki ploščic. Moja prva naloga je bila, 
najti ustrezne parametre za pripravo, in sicer količino uporabljenega materiala, vrsto 
uporabljenih iniciatorjev ter temperaturo in čas zamreţevanja. Pri pripravi kompozitov, je bila 
osnovna surovina nenasičena poliestrska smola Colpoly 7201, katero sem zatehtal v časo. Tej 
se je nato dodal iniciator benzoil peroksid, in sicer 1 uteţni odstotek, glede na maso smole. Pri 
tem se je potrebno zavedati, da je masni deleţ benzoil peroksida, katerega sem uporabljal 
0,70, kar je bilo potrebno upoštevati pri izračunih. Nato je sledilo dodajanje celuloze, pri 
čemer sta je razlikovala vrsta in deleţ le-te. Uporabljene celuloze so bile kristalinična 
mikroceluloza ter kristalinična in fibrilna nanoceluloza. Primerjava med različnimi vrstami 
celuloz je mogoča, če se uporabi enake deleţe celuloze v kompozitu. Sprva so bili izbrani 
deleţi celuloz 1, 5 in 10 %. Pri fibrilni celulozi je pri večjih deleţih prišlo do teţav pri 
pripravi kompozitne ploščice, zato sem sprva pripravil le ploščico z 1 % FNC. Pri analizi 
prvotnih kompozitov je bilo moč zaznati spremembe, ki so bile posledica dodanih celuloz. Pri 
10 % CMC in CNC je obenem prišlo tudi do padca Young-ovega modula. Ta dva razloga sta 
vodila do odločitve, da pripravim tudi nekaj vmesnih kompozitov, tako sem se odločil 
pripraviti tudi kompozite s 7,5 % deleţem celuloz. Ker se je izkazalo, da so ploščice, katerim 
se doda CMC, najbolj homogene, sem se odločil dodati še eno skupino kompozitnih ploščic, 
in sicer kompozitne ploščice s 3 % CMC. Pri fibrilni celulozi je bil največji deleţ, pri katerem 
sem uspešno pripravil kompozitne ploščice, 2 %. Ker sem ţelel imeti vsaj tri različne deleţe 
FNC v kompozitih, sem poleg 1 % FNC, ki je bil deleţ za vse celuloze, pripravil še 
kompozite z 1,5 in 2 % FNC. Da je bilo moč določiti vpliv dodane celuloze, sem pripravil 
tudi ploščice brez dodane celuloze. Za vsako skupino, torej za vsako količino in vrsto celuloze 
sem pripravil 5 paralelk. Za konec sem dodal še fotoiniciator  difenil (2,4,6-trimetilbenzoil) 
fosfin oksid. Masni deleţ tega v mešanici, je bil 0,2 %. Ob vsakem dodatku iniciatorja ali 
celuloze, sem mešanico ustrezno premešal. Pri tem je potrebno vedeti, da fotoiniciator na 
svetlobi razpada na radikale, zato je potrebno čimhitreje po njegovi zatehti, začeti s procesom 
zamreţevanja ali pa samo mešanico hraniti v temnem prostoru. Zatehte posameznih surovin 























1 8,34 0,118 0,017 / 0,992 0,204 / 
2 7,88 0,112 0,016 / 0,995 0,203 / 
3 7,68 0,110 0,015 / 1,003 0,195 / 
4 7,55 0,108 0,015 / 1,001 0,199 / 
5 9,10 0,129 0,018 / 0,992 0,198 / 
 

















6 12,01 0,170 0,024 0,120 0,991 0,200 0,999 
7 8,27 0,119 0,017 0,083 1,001 0,206 1,004 
8 8,10 0,113 0,016 0,083 0,977 0,198 1,025 
9 8,12 0,119 0,016 0,082 1,026 0,197 1,010 
10 8,23 0,117 0,016 0,082 0,995 0,194 0,996 
11 7,99 0,113 0,017 0,409 0,990 0,213 5,119 
12 8,44 0,122 0,017 0,425 1,012 0,201 5,036 
13 7,84 0,116 0,016 0,392 1,036 0,204 5,000 
14 7,16 0,103 0,014 0,361 1,007 0,196 5,042 
15 8,29 0,118 0,018 0,418 0,996 0,217 5,042 
16 7,93 0,112 0,016 0,597 0,989 0,202 7,528 
17 7,48 0,107 0,015 0,561 1,001 0,201 7,500 
18 8,12 0,116 0,016 0,609 1,000 0,197 7,500 
19 8,00 0,114 0,016 0,599 0,998 0,200 7,488 
20 8,52 0,121 0,017 0,638 0,994 0,200 7,488 
21 9,09 0,134 0,018 0,908 1,032 0,198 9,999 
22 7,68 0,113 0,016 0,771 1,030 0,208 10,039 
23 7,74 0,109 0,015 0,785 0,986 0,194 10,142 
24 8,16 0,119 0,017 0,817 1,021 0,208 10,012 


























26 7,52 0,107 0,015 0,077 0,996 0,199 1,024 
27 8,23 0,118 0,016 0,081 1,004 0,194 0,984 
28 8,80 0,125 0,018 0,088 0,994 0,205 1,000 
29 8,30 0,117 0,016 0,082 0,987 0,193 0,988 
30 8,62 0,122 0,017 0,086 0,991 0,197 0,998 
31 8,31 0,119 0,017 0,249 1,002 0,205 2,996 
32 7,83 0,112 0,016 0,235 1,001 0,204 3,001 
33 7,99 0,114 0,016 0,240 0,999 0,200 3,004 
34 8,25 0,118 0,017 0,248 1,001 0,206 3,006 
35 9,01 0,129 0,018 0,270 1,002 0,200 2,997 
36 8,19 0,118 0,016 0,412 1,009 0,195 5,031 
37 8,22 0,120 0,016 0,417 1,022 0,195 5,073 
38 8,13 0,119 0,017 0,410 1,025 0,209 5,043 
39 8,27 0,120 0,016 0,414 1,016 0,193 5,006 
40 9,06 0,129 0,018 0,455 0,997 0,199 5,022 
41 8,28 0,118 0,017 0,622 0,998 0,205 7,512 
42 7,68 0,110 0,016 0,575 1,003 0,208 7,487 
43 8,45 0,121 0,017 0,634 1,002 0,201 7,503 
44 8,72 0,124 0,018 0,655 0,993 0,206 7,511 
45 9,77 0,140 0,020 0,733 1,003 0,205 7,503 
46 9,75 0,138 0,020 0,974 0,991 0,205 9,990 
47 7,92 0,113 0,016 0,795 0,999 0,202 10,038 
48 7,57 0,107 0,015 0,758 0,989 0,198 10,013 
49 9,24 0,131 0,018 0,924 0,992 0,195 10,000 





























51 8,87 0,127 0,017 0,087 1,002 0,192 0,981 
52 8,39 0,119 0,017 0,083 0,993 0,203 0,989 
53 8,63 0,122 0,017 0,085 0,990 0,197 0,985 
54 8,92 0,128 0,018 0,089 1,004 0,202 0,998 
55 8,91 0,128 0,018 0,090 1,006 0,202 1,010 
56 9,93 0,142 0,020 0,149 1,001 0,201 1,501 
57 8,70 0,125 0,017 0,131 1,006 0,195 1,506 
58 8,36 0,119 0,016 0,124 0,996 0,191 1,483 
59 8,33 0,119 0,017 0,125 1,000 0,204 1,501 
60 8,36 0,120 0,017 0,124 1,005 0,203 1,483 
61 9,17 0,131 0,019 0,185 1,000 0,207 2,017 
62 9,19 0,131 0,018 0,183 0,998 0,196 1,991 
63 9,74 0,140 0,019 0,194 1,006 0,195 1,992 
64 9,99 0,142 0,020 0,201 0,995 0,200 2,012 
65 10,49 0,151 0,021 0,209 1,008 0,200 1,992 
 
Ko so zatehtane vse surovine, se začne proces zamreţevanja. Najprej sem pripravljeno 
mešanico vlil v kalup, katerega sem postavil pod UV lučko za 2 minuti. Pri tem pride do 
razpada fotoiniciatorja na radikale, s čimer se začne zamreţevanje poliestrske smole. Sledi 
gretje v pečici, in sicer 1 uro, pri 80 °C. Pri tem pride do termičnega razpada iniciatorja 
(BPO). Po eni uri sem kalupe vzel iz pečice, jih obrnil na glavo ter obteţil. To sem storil z 
namenom, da se ploščice ne bi ukrivile, kar se zgodi v primeru prehitrega ohlajanja, pri 
odstranjevanju ploščic iz kalupa. 
Ker pri zamreţevanju pride do skrčka volumna, prav tako pa mešanice ni mogoče v kalup uliti 
povsem natančno, ploščice po zamreţevanju nimajo ravnih robov, zaradi česar je potrebno 
brušenje ploščic. S tem namenom sem uporabljal Proxxonov brusilnik Tellerschleigerät TSG 




Slika 6: Proxxonov brusilnik Tellerschleigerät TSG 250/E
[24]
 
Za pripravljene kompozitne ploščice je ključno, da so pravilnih dimenzij, s čimer se zagotovi 
mogočo kasnejšo analizo (upogibni test, DMA). Po brušenju z brusilnikom, prikazanim na 
sliki 6, so imele ploščice s tabel 3.1 – 3.4, dimenzije, katere so prikazane v tabeli 3.5. 
Tabela 3.5: Dimenzije ploščic po brušenju  
Št. ploščice Vrsta dodatka Dolţina [mm] Širina [mm]  Debelina [mm]  
1 Brez 76,51 9,63 3,61 
2 Brez 76,51 9,74 3,91 
3 Brez 77,39 9,64 3,85 
4 Brez 77,36 9,73 3,99 
5 Brez 77,41 9,67 3,68 
6 1,0 % CNC 76,11 9,76 3,86 
7 1,0 % CNC 75,58 9,49 4,62 
8 1,0 % CNC 77,79 9,53 4,47 
9 1,0 % CNC 72,92 8,13 4,71 
10 1,0 % CNC 77,29 9,70 4,62 
11 5,0 % CNC 76,06 9,48 3,91 
12 5,0 % CNC 77,35 9,85 3,46 
13 5,0 % CNC 77,95 9,71 3,57 
14 5,0 % CNC 77,30 8,02 3,46 
15 5,0 % CNC 78,26 9,80 3,77 
16 7,5 % CNC 76,78 9,76 4,31 
17 7,5 % CNC 73,37 9,77 4,49 
18 7,5 % CNC 78,21 9,78 4,01 
19 7,5 % CNC 78,11 9,70 4,25 
20 7,5 % CNC 78,06 9,61 4,13 
21 10 % CNC 76,22 9,96 4,14 
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22 10 % CNC 76,34 8,33 4,06 
23 10 % CNC 74,51 9,91 4,08 
24 10 % CNC 78,47 9,41 4,78 
25 10 % CNC 74,69 9,87 4,48 
26 1,0 % CMC 77,03 9,76 3,66 
27 1,0 % CMC 76,94 9,74 3,76 
28 1,0 % CMC 71,75 9,94 3,64 
29 1,0 % CMC 77,44 9,99 4,07 
30 1,0 % CMC 77,65 9,84 3,66 
31 3,0 % CMC 76,85 9,98 3,69 
32 3,0 % CMC 75,80 9,80 3,84 
33 3,0 % CMC 78,03 9,82 4,17 
34 3,0 % CMC 77,62 9,80 3,81 
35 3,0 % CMC 77,50 9,82 4,44 
36 5,0 % CMC 76,94 9,35 4,17 
37 5,0 % CMC 77,40 9,42 4,48 
38 5,0 % CMC 75,46 9,79 3,94 
39 5,0 % CMC 77,05 9,75 4,45 
40 5,0 % CMC 77,77 9,62 4,40 
41 7,5 % CMC 77,13 9,79 3,67 
42 7,5 % CMC 77,57 9,66 3,82 
43 7,5 % CMC 77,98 9,91 3,82 
44 7,5 % CMC 77,96 9,93 4,15 
45 7,5 % CMC 74,65 9,83 4,30 
46 10 % CMC 76,06 10,01 4,13 
47 10 % CMC 73,04 9,87 3,86 
48 10 % CMC 77,24 9,79 4,18 
49 10 % CMC 76,96 9,76 4,16 
50 10 % CMC 73,27 9,78 3,72 
51 1,0 % FNC 77,13 9,88 4,26 
52 1,0 % FNC 72,02 9,51 4,87 
53 1,0 % FNC 75,37 9,93 4,19 
54 1,0 % FNC 77,05 9,89 3,47 
55 1,0 % FNC 75,56 9,78 4,33 
56 1,5 % FNC 77,17 9,77 4,97 
57 1,5 % FNC 77,62 9,87 4,00 
58 1,5 % FNC 77,59 9,82 3,86 
59 1,5 % FNC 77,01 9,79 4,43 
60 1,5 % FNC 76,83 10,10 4,07 
61 2,0 % FNC 76,78 9,90 4,21 
62 2,0 % FNC 76,73 9,78 3,81 
63 2,0 % FNC 77,75 9,77 4,31 
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64 2,0 % FNC 76,72 9,19 4,55 
65 2,0 % FNC 71,95 10,02 4,59 
 
3.3 Določevanje Young-ovega modula 
Young-ov modul sem določeval s pomočjo tri-točkovnega upogibnega testa kompozitnih 
ploščic iz tabele 3.5. O samem tri-točkovnem upogibnem testu, je več opisanega v poglavju 
1.11.1, zato se bom v tem poglavju posvetil metodi in pogojem, ki jih je potrebno zagotoviti, 
da je test čimbolj natančen. Za analizo tri-točkovnega upogiba sem uporabil aparaturo, 
prikazano na sliki 7. 
 
Slika 7: Aparatura ESM 1500 Mark 10
[25] 
Ločimo dva postopka, ki se ločita glede na stopnjo deformacije vzorcev. Postopek A se 
uporablja v primeru manjših deformacij, medtem ko se v primeru večjih deformacij, uporablja 
postopek B. Pri analizi mojih vzorcev, sem uporabljal postopek A. Shemo takšnega testa 
prikazuje slika 3. Razmerje med razdaljo med nosilcema (razdalja A-C na sliki 3) in debelino 
vzorca naj bi bilo 16:1.
[26] 
Naprava deluje tako, da obremenjuje vzorec, dokler ne pride do 
njegovega zloma oziroma dokler ni doseţen maksimalni raztezek, ki je določen pri 5 %.
[26] 
Pri 
analizi mojih vzorcev, je vedno prej prišlo do zloma vzorca. Pred analizo se je potrebno 
zavedati specifikacij materiala, katerega analiziramo. To pomeni, da je potrebno dobro 
poznati način priprave, dimenzije in pogoje, pri katerih se testira vzorec. Te lastnosti moramo 
poznati, ker se elastične lastnosti istega materiala lahko razlikujejo, zaradi vpliva temperature 
in atmosferskih pogojev. Ko je aparatura ustrezno kalibrirana, mora ta zagotavljati, da napaka 
pri meritvi obremenitev ni večja od 1 %, prav tako pa mora njega togost zagotavljati, da bo 
elastična deformacija enaka ali manjša 1 % elastične deformacije analiziranega materiala.
[26] 
Kot je razvidno iz slike 7, so nosilci cilindrične oblike. S tem se zagotovi, da ne pride do 
dodatnih deformacij ali napak v materialu, ki bi bile lahko posledica uporabe nosilcev 
kvadraste oblike. Proizvajalci aparature, prikazane na sliki 7, priporočajo, da se za vsak 
vzorec izmeri vsaj 5 meritev. 
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Ti prav tako narekujejo pogoje, pri katerih je potrebno hraniti vzorce, v ţelji po ustreznih 
rezultatih brez napak. Vzorce se mora hraniti pri temperaturi 23 ± 2 °C ter  pri 50 ± 5 % 
relativni vlaţnosti, pri čemer se vzorec naj ne bi hranil več kot 40 ur preden se tega testira.
[26] 
Enaka temperatura in vlaţnost naj bo tudi med samim testiranjem vzorca. Postopek A, ki sem 
ga uporabljal, narekuje, da se za analizo uporabi še netestiran vzorec, pri čemer je potrebno 
dobro poznati širino vzorca ter njegovo debelino na sredini. Nato je potrebno določiti razdaljo 
med nosilcema, katera je bila v mojem primeru 60 mm. Naslednja naloga je določiti hitrost 
glave, ki se spušča in obremenjuje vzorec, kot je prikazano na sliki 7. To se določi s pomočjo 
enačbe 3.1, v kateri nastopajo naslednji parametri: histost glave R v mm/min, razdalja med 











Za analizo mojih vzorcev sem določil, da je R 1 mm/min. Premikajočo glavo in nosilce je 
potrebno pozicionirati tako, da je glava točno na sredini med nosilcema, kar v mojem primeru 
pomeni 30 mm od obeh nosilcev. Ko je to narejeno, je mogoče vzorec postaviti na nosilce, pri 
čemer je to potrebno storiti tako, da bo vzorec čimbolj na sredini, tako glede na nosilce, kot 
tudi na premikajočo se glavo. Med analizo se pridobiva podatke o odklonu in  obremenitvi. S 
pomočjo dobljenih krivulj obremenitve v odvisnosti od odklona, je moč določiti lastnosti 
materiala, kot so elastična trdnost in Young-ov modul, katerega sem določeval v moji 
magistrski nalogi. 
S pomočjo dobljenih rezultatov iz upogibnega testa sem določil tri lastnosti  vzorcev, in sicer 
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V enačbah 3.2-3.4 nastopajo sledeči parametri: natezna napetost ζf v MPa, elastični raztezek ϵ 
v mm/mm, Young-ov modul EB v MPa, obremenitev v določenem trenutku na krivulji 
obremenitev – odklon P v N,  razdalja med nosilcema L v mm, širina vzorca b v mm, debelina 
vzorca d v mm, maksimalna deformacija na sredini vzorca D v mm ter naklon linearnega dela 
krivulje obremenitev–odklon m v N/mm. 
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Za konec sem z aritmetično sredino (enačba 3.5) določil povprečno vrednost Young-ovega 
modula za posamezno skupino vzorcev, ter standardno deviacijo (enačba 3.6) za le-te. V 
enačbah nastopajo posamezne vrednosti Young-ovih modulov, njihova povprečna vrednost 
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3.4 Določevanje termičnih lastnosti 
DSC analiza je bila naslednja izmed analiz, s katerimi sem analiziral moje vzorce. Cilj DSC 
analize je bilo določiti termične spremembe vzorcev, pri čemer je bil povdarek na temperaturi 
steklastega prehoda. Prav tako me je zanimalo tudi, če pride do drugih termičnih prehodov. Za 
DSC analizo sem uporabljal DSC inštrument iz Mettler Toleda (slika 8).  
 
Slika 8: DSC instrument iz Mettler Toleda
[27] 
Pri analizi sem uporabljal 40 μl aluminijasti lonček s pokrovčkom z luknjico, s čimer sem 
zagotovil izhajanje plinov. Vzorce sem pridobil tako, da sem odlomil koščke ploščic, katere 
sem uporabljal za analizo pri 3-točkovnem upogibnem testu, z izjemo ploščice brez dodatka, 
kjer se uporabil eno od ploščic pripravljenih za DMA analizo. Analizo sem izvajal v 
temperaturnem območju 20-300 °C, s hitrostjo segrevanja 10 K/min. Mase vzorcev pred in po 







Tabela 3.6: Mase vzorcev pri DSC analizi 






/ Nezamreţena 9,860 60,336 58,495 
66 Brez 7,343 56,444 55,924 
11 5,0 % CNC 6,765 56,116 55,458 
23 10 % CNC 6,800 56,793 55,907 
36 5,0 % CMC 7,429 56,698 56,049 
46 10 % CMC 4,636 53,940 53,521 
61 2,0 % FNC 8,027 57,733 56,991 
 
Ker sem ţelel rezultate, ki sem jih dobil s tri-točkovnih upogibnim testom, povezati z rezultati 
DSC analize, sem uporabil nekatere izmed deleţev celuloze, ki so bili uporabljeni ţe pri tri-
točkovnem upogibnem testu. Odločil sem se, da izvedem DSC analizo pri največjih deleţih 
celuloz, saj je pri največjih deleţih le-teh, njihov vpliv najbolj izrazit. Ker sem pri 10 % CMC 
in CNC določil niţji Young-ov modul, kot pri 5 % le-teh, sem se odločil analizirati tudi 
kompozite s 5 % obeh celuloz. Namreč z DSC analizo sem ţelel določiti, ali je padec Young-
ovega modula moč pripisati razlikam v stopnjah zamreţenja. Jasno je spet potrebno analizirati 
kompozitno ploščico brez dodane celuloze, obenem pa je bila potrebna tudi analiza 
nezamreţene smole, saj je bilo le tako moč določiti stopnjo zamreţenja posameznih 
kompozitnih ploščic. 
Z DSC analizo sem analiziral tudi, kako se enaki vzorci razlikujejo med seboj, pri čemer sem 
se osredotočil predvsem na razlike v zamreţenju posameznih vzorcev. Iz tega razloga sem 
pripravil 4 vzorce brez celuloze, katere sem zamreţil po enakem postopku, kot kompozitne 
ploščice za tri-točkovni upogibni test. Pri tem sem dve ploščici zavil v folijo, s čimer sem 
zagotovil, da pred meritvijo nista bili izpostavljeni svetlobi, medtem ko sem preostali pustil na 
svetlobi (5 dni) ter tako preučil tudi morebitne razlike, ki so posledica tega. Njihove mase 
prikazuje tabela 3.7. Vpliv svetlobe sem določeval pri kompozitnih ploščicah brez dodane 
celuloze, saj sem v tem primeru ţelel izločiti vpliv dodane celuloze, ter se osredotočiti le na 
spremembe, ki so posledica hranjenja kompozitne ploščice na svetlobi oziroma v temi. 
Tabela 3.7: Mase vzorcev brez celuloze pri DSC analizi 






72 Svetloba 6,172 55,701 55,234 
73 Svetloba 6,656 56,684 56,094 
74 Tema 5,089 55,004 54,527 
75 Tema 8,546 / 57,747 
 




3.5 Določevanje mehanskih lastnosti 
Še zadnja izmed metod, s katerimi sem analiziral vzorce, je bila DMA analiza. Zanjo sem 
potreboval ploščice enake tistim, ki se analizirajo pri 3-točkovnem upogibnem testu. Ker se te 
pri analizi zlomijo, sem pripravil nove. Postopek priprave le-teh je enak opisanemu v poglavju 
3.2. Zatehte in dimenzije le-teh so prikazane v tabelah 3.8 in 3.9. 

















75 Brez 7,22 0,103 0,015 / 0,999 0,208 / 
67 1,0 % 
CNC 
7,96 0,114 0,016 0,081 1,003 0,201 1,018 
68 1,0 % 
CMC 
8,31 0,119 0,016 0,083 1,002 0,193 0,999 
69 5,0 % 
CMC 
8,06 0,115 0,016 0,404 0,999 0,199 5,012 
70 10 % 
CMC 
7,66 0,110 0,015 0,767 1,005 0,196 10,013 
71 1,0 % 
FNC 
10,01 0,142 0,020 0,101 0,993 0,200 1,009 
 
Tabela 3.9: Dimenzije ploščic kompozitov pripravljenih za DMA analizo 
Št. ploščice Dodatek  Dolţina [mm]  Širina [mm]  Debelina [mm] 
75 Brez 76,13 9,94 4,57 
67 1,0 % CNC 77,75 9,84 3,81 
68 1,0 % CMC 77,41 10,07 3,77 
69 5,0 % CMC 77,55 9,81 3,59 
70 10 % CMC 77,01 9,85 3,55 
71 1,0 % FNC 77,71 9,83 3,67 
 
Z DMA analizo sem ţelel določiti, kako deleţ celuloze vpliva na mehanske lastnosti 
kompozitnih ploščic. Odločil sem se uporabiti ploščice z 1 % posameznih celuloz, saj je bil to 
edini deleţ, ki je skupen vsem celulozam. Ker so bile kompozitne ploščice, katerim se je 
dodajala CMC najbolj homogene, sem se odločil, da vpliv večanja deleţa celuloze analiziram 
prav s to celulozo. S tega razloga sem analiziral tudi kompozitne ploščice s 5 in 10 % CMC. 
Spet pa je bilo potrebno analizirati tudi kompozitno ploščico brez dodane celuloze. 
Tako kot pri DSC analizi, sem tudi z DMA analizo primerjal 4 ploščice brez celuloze. 

















72 Svetloba 9,69 0,138 0,019 0,997 0,196 
73 Svetloba 8,35 0,119 0,017 0,998 0,203 
74 Tema  7,97 0,114 0,016 1,001 0,201 
75 Tema  7,22 0,103 0,015 0.999 0,208 
 
Tabela 3.11: Dimenzije kompozitnih ploščic brez celuloze 
Št. ploščice Izpostavljenost Dolţina [mm]  Širina [mm] Debelina [mm] 
72 Svetloba 77,46 9,82 4,60 
73 Svetloba 77,16 9,79 4,36 
74 Tema 77,12 9,67 4,77 
75 Tema  76,13 9,94 4,57 
 
Za DMA analizo sem prav tako uporabljal instrument Mettler Toleda (slika 9). Uporabljal 
sem obremenitev na dvo-točkovni upogib. Z DMA analizo sem določal mehanske lastnosti 
kompozitnih ploščic. Vedno sem pred dinamično meritvijo preveril območje linearnosti 
(območje raztezka 1-100 μm, frekvenca 1 Hz), čigar namen je bil določiti silo in raztezek, pri 
katerem bom izvajal dinamično meritev, in sicer v območju, kjer še velja konstantna vrednost 
Young-ovega modula.  Pri vseh dinamičnih meritvah, z izjemo tistih s ploščico brez dodatka 
ter z dodatkom 10 % CMC, je bila določena sila 5 N in raztezek 10 μm. Pri dinamični analizi 
ploščice z dodanimi 10 % CMC ter ploščice brez dodatka, je bila sila enaka 5 N, medtem ko 
je bil raztezek 20 μm. Temperaturno območje znotraj katerega je bil izveden dinamični test je 
bilo 25-160 °C, s hitrostjo segrevanja 3 K/min ter frekvenco 1 Hz. Opazovani parametri so 
bili viskozni in elastični modul ter njuno razmerje (tan δ), pri čemer je bil cilj določiti, kako se 
temperatura steklastega prehoda spreminja ob različnih dodatkih celuloze. 
 







4. REZULTATI in DISKUSIJA 
4.1 Priprava kompozitov 
Rezultat priprave kompozitov, so bile kompozitne ploščice, z dimenzijami, podanimi v tabeli 
3.5. Pri vseh ploščicah je prišlo do skrčka volumna, zato je bilo potrebno brušenje, da sem 
prišel do ploščic pravilnih oblik. Med analizo najboljših parametrov, sem določil, da je poleg 
termičnega iniciatorja (bezoil peroksid), potrebna tudi uporaba fotoiniciatorja (difenil (2,4,6-
trimetilbenzoil) fosfin oksid). 
Prvi cilj pri pripravah ploščic, je bil določiti parametre, pri katerih bom  le-te pripravljal. 
Ključno pri njihovi pripravi je, da so čimbolj enake druga drugi, pri čemer je glavni problem 
predstavljalo dodajanje celuloze. Ta se namreč po določenem času posede na dno ploščice, 
kar vodi do nehomogenega kompozita in kot takšnega neprimernega za nadaljnje analize. S 
tega razloga sem ţelel, da polimerizacija in posledično zamreţevanje nenasičene poliestrske 
smole poteče čim hitreje. Sprva sem ţelel uporabiti le termični iniciator benzoil peroksid, ter s 
segrevanjem v pečici zamreţiti poliester, medtem ko bi,  z dodatkom celuloze, tvoril 
kompozit. Pri tem se je pokazalo, da tudi, če pri vlivanju mešanice v kalup, zagotovim 
ustrezno homogenost, se v 1 uri, kolikor časa je potekalo zamreţevanje pri povišani 
temperaturi (80 °C), celuloza ţe v večji meri posede na dno kompozitne ploščice. Zaradi tega 
sem pri kasnejših pripravah kompozitnih ploščic, uporabljal tudi fotoiniciator difenil (2,4,6-
trimetilbenzoil) fosfin oksid. Zamreţevanje je v tem primeru najprej potekalo pod UV lučko 
(2 min) in nato še v pečici, pri povišani temperaturi (1 h). Pri zamreţevanju pod UV lučko, je 
nenasičen poliester ţe toliko zamreţil, da kasneje, pri zamreţevanju pri povišani temperaturi, 
ni prišlo do posedanja. Kljub vsemu ni bilo mogoče doseči idealne homogenosti oziroma 
enake homogenosti pri vseh ploščicah, kar je vodilo do razlik v njihovih lastnostih. 
Problem predstavlja tudi celuloza, ki je različnih vrst in posledično različnih velikosti, kar 
vodi do razlik pri homogenosti različnih ploščic. Pri tem se je kot najbolj problematična 
izkazala fibrilna nanoceluloza, za katero je značilno, da je precej bolj voluminozna od 
kristaliničnih celuloz. Z drugimi besedami to pomeni, da je potrebna večja količina oziroma 
volumen le-te, da se zagotovi enak masni deleţ te v nenasičeni poliestrski smoli. Izkazalo se 
je, da je zelo teţko pripraviti kompozite pri večjih masnih deleţih le-te, saj  mešanica ni več v 
tekoči obliki, kar onemogoča vlivanje v kalup, ter posledično onemogoča pripravo 
kompozitnih ploščic z zadovoljivimi lastnostmi. Iz tega razloga, je bil največji masni deleţ 
fibrilne nanoceluloze v kompozitni ploščici 2 %. Zaradi voluminoznosti je bila tudi 
homogenost kompozitnih ploščic s FNC slabša, v primerjavi s kompozitnimi ploščicami s 
kristaliničnima celulozama. Glede na to, da so delci FNC daljši od delcev CMC in CNC, je ta 
pojav moč razumeti. Zavedati se je potrebno, da so kristali nano oziroma mikro dimenzij v 
vseh smereh, medtem ko je le debelina vlaken fibrilne nanoceluloze nanodimenzij, njihova 
dolţina pa je precej večja. Ena od moţnih rešitev tega problema je, da bi vlakna pred 
dodajanjem k smoli še dodatno zdrobil ali zmlel, saj bi manjši delci omogočali laţje 
doseganje homogenosti znotraj kompozita.  
Naslednji problem, ki se pojavlja pri pripravi kompozitov, je skrček volumna, ki je posledica 
zamreţevanja poliestra, kar vodi do kompozitnih ploščic nepravilnih oblik. Nepravilnosti sem 
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odpravljal z brušenjem, pri čemer se pojavlja problem, ker se lahko nepravilnosti precej 
razlikujejo od ploščice do ploščice. Iz tega razloga je teţko zagotoviti kompozitne ploščice 
enakih dimenzij. Kako omejiti krčenje ploščic, je bilo opisano ţe v prejšnjih poglavjih. 
Lastnosti kalupa, v katerega se vliva poliestrska smola, so še eden od parametrov, ki vplivajo 
na obliko ploščic. Namreč tudi pri pripravi kalupa, pride do odstopanj, kar pomeni, da niso vsi 
povsem enaki. To vpliva predvsem na dimenzije ter na nepravilnosti dobljenih kompozitov, 
pri čemer je glavni problem morebitno ukrivljanje ploščic. Prav tako se z večkratno uporabo 
kakovost kalupa slabša, kar posledično zopet vodi do nepravilnosti na ploščicah. Zato bi bilo 
za idealne rezultate najbolje, da bi bili kalupi čimbolj enaki drug drugemu, obenem pa bi se za 
vsako ploščico uporabilo na novo pripravljen kalup. Problem pa je jasno, da bi bilo to preveč 
potratno, tako kar se tiče časa, kot tudi porabljenega materiala za pripravo kalupov. 
4.2 Določevanje Young-ovega modula 
Rezultat tri-točkovnega upogibnega testa so Young-ovi moduli pripravljenih kompozitnih 
ploščic. S pomočjo le-teh je moč sklepati, kako dodatek celuloze vpliva na togost materiala. 
Pri tri-točkovnem upogibnem testu sem, za vsako kompozitno ploščico (tabela 3.4), meril 
odvisnost obremenitve od odklona ploščice. Primer za ploščico 1 prikazuje tabela 4.1. Po 
meritvah sem, s pomočjo enačbe 3.2, določil natezno napetost, pri vsaki točki meritve. Z 
meritvami sem začel, ko je bila obremenitev na vzorec 1 N, zato je za ustrezno analizo 
potrebno upoštevati odklon šele takrat, ko premikajoča glava povzroči takšen odklon ploščice, 
da povzroči 1 N obremenitve. Z drugimi besedami je odklon 0 takrat, ko je obremenitev na 
kompozitno ploščico 1 N. Odklon0 torej predstavlja odklon, pri katerem se začne meritev. 
Tabela 4.1: Rezultati meritve tri-točkovnega upogibnega testa za kompozitno ploščico 1. 
Št. meritve Obremenitev 
[N] 
Odklon [mm] Čas (s) ζf (MPa) Odklon0 (mm) 
1 1,1 1,46 0,0 0,789 0,00 
2 1,2 1,46 0,5 0,861 0,00 
3 1,4 1,46 1,0 1,004 0,00 
4 1,6 1,48 1,5 1,147 0,02 
5 1,8 1,48 2,0 1,291 0,02 
6 2,0 1,48 2,5 1,434 0,02 
7 2,2 1,52 3,0 1,578 0,06 
8 2,3 1,52 3,5 1,649 0,06 
9 2,5 1,52 4,0 1,793 0,06 
10 2,7 1,54 4,5 1,936 0,08 
11 2,9 1,54 5,0 2,080 0,08 
12 3,1 1,54 5,5 2,223 0,08 
13 3,2 1,56 6,0 2,295 0,10 
14 3,4 1,56 6,5 2,438 0,10 
15 3,6 1,56 7,0 2,582 0,10 
16 3,8 1,56 7,5 2,725 0,10 
17 3,9 1,60 8,0 2,797 0,14 
18 4,1 1,60 8,5 2,940 0,14 
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19 4,3 1,60 9,0 3,084 0,14 
20 4,5 1,62 9,5 3,227 0,16 
21 4,7 1,62 10,0 3,371 0,16 
22 4,9 1,62 10,5 3,514 0,16 
23 5,0 1,64 11,0 3,586 0,18 
24 5,2 1,64 11,5 3,729 0,18 
25 5,4 1,64 12,0 3,873 0,18 
26 5,6 1,66 12,5 4,016 0,20 
27 5,8 1,66 13,0 4,159 0,20 
28 6,0 1,66 13,5 4,303 0,20 
29 6,2 1,70 14,0 4,446 0,24 
30 6,4 1,70 14,5 4,590 0,24 
31 6,6 1,70 15,0 4,733 0,24 
32 6,7 1,72 15,5 4,805 0,26 
33 6,9 1,72 16,0 4,948 0,26 
34 7,1 1,72 16,5 5,092 0,26 
35 7,3 1,74 17,0 5,235 0,28 
36 7,5 1,74 17,5 5,379 0,28 
37 7,7 1,74 18,0 5,522 0,28 
38 7,9 1,76 18,5 5,665 0,30 
39 8,1 1,76 19,0 5,809 0,30 
40 8,2 1,76 19,5 5,881 0,30 
41 8,5 1,80 20,0 6,096 0,34 
42 8,6 1,80 20,5 6,167 0,34 
43 8,8 1,80 21,0 6,311 0,34 
44 9,0 1,82 21,5 6,454 0,36 
45 9,2 1,82 22,0 6,598 0,36 
46 9,4 1,82 22,5 6,741 0,36 
47 9,6 1,84 23,0 6,884 0,38 
48 9,9 1,84 23,5 7,100 0,38 
49 10,0 1,84 24,0 7,171 0,38 
50 10,2 1,86 24,5 7,315 0,40 
51 10,4 1,86 25,0 7,458 0,40 
52 10,6 1,86 25,5 7,602 0,40 
53 10,8 1,90 26,0 7,745 0,44 
54 11,0 1,90 26,5 7,889 0,44 
55 11,2 1,90 27,0 8,032 0,44 
56 11,4 1,90 27,5 8,175 0,44 
57 11,6 1,92 28,0 8,319 0,46 
58 11,8 1,92 28,5 8,462 0,46 
59 12,0 1,94 29,0 8,607 0,48 
60 12,2 1,94 29,5 8,749 0,48 
61 12,4 1,94 30,0 8,892 0,48 
62 12,6 1,94 30,5 9,036 0,48 
63 12,8 1,98 31,0 9,179 0,52 
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64 13,0 1,98 31,5 9,323 0,52 
65 13,2 2,00 32,0 9,466 0,54 
66 13,4 2,00 32,5 9,610 0,54 
67 13,6 2,00 33,0 9,753 0,54 
68 13,8 2,00 33,5 9,896 0,54 
69 14,0 2,02 34,0 10,040 0,56 
70 14,2 2,02 34,5 10,183 0,56 
71 14,4 2,04 35,0 10,327 0,58 
72 14,6 2,04 35,5 10,470 0,58 
73 14,8 2,04 36,0 10,614 0,58 
74 15,0 2,04 36,5 10,757 0,58 
75 15,2 2,08 37,0 10,900 0,62 
76 15,4 2,08 37,5 11,044 0,62 
77 15,6 2,10 38,0 11,187 0,64 
78 15,8 2,10 38,5 11,331 0,64 
79 16,0 2,10 39,0 11,474 0,64 
80 16,2 2,10 39,5 11,618 0,64 
81 16,4 2,12 40,0 11,761 0,66 
82 16,6 2,12 40,5 11,904 0,66 
83 16,8 2,14 41,0 12,048 0,68 
84 17,0 2,14 41,5 12,191 0,68 
85 17,2 2,14 42,0 12,335 0,68 
86 17,4 2,14 42,5 12,478 0,68 
87 17,6 2,18 43,0 12,622 0,72 
88 17,8 2,18 43,5 12,765 0,72 
89 18,0 2,20 44,0 12,908 0,74 
90 18,2 2,20 44,5 13,052 0,74 
91 18,4 2,20 45,0 13,195 0,74 
92 18,6 2,20 45,5 13,339 0,74 
93 18,8 2,22 46,0 13,482 0,76 
94 19,0 2,22 46,5 13,626 0,76 
95 19,2 2,22 47,0 13,769 0,76 
96 19,4 2,22 47,5 13,912 0,76 
97 19,6 2,26 48,0 14,056 0,80 
98 19,8 2,26 48,5 14,199 0,80 
99 20,0 2,28 49,0 14,343 0,82 
100 20,2 2,28 49,5 14,486 0,82 
101 20,4 2,28 50,0 14,630 0,82 
102 20,6 2,28 50,5 14,773 0,82 
103 20,8 2,30 51,0 14,916 0,84 
104 21,0 2,30 51,5 15,060 0,84 
105 21,2 2,32 52,0 15,203 0,86 




Pričakovano je za večji odklon potrebna večja obremenitev, prav tako pa logično z večjo 
obremenitvijo raste tudi natezna napetost. 
Z enačbo 3.3 sem določil elastično deformacijo, ki je za kompozitno ploščico 1 enaka 0,005 
mm/mm, medtem ko sem Young-ov modul, ki je bil  2800, določil s pomočjo enačbe 3.4 in 
slike 10. Naklon premice na sliki 10, podaja parameter m v enačbi 3.4. Za kompozitno 
ploščico 1 je ta 23,5 N/mm. 
 
Slika 10: Graf obremenitev-odklon za kompozitno ploščico 1 
Ţe pri določevanju parametra m oziroma naklona na grafu odvisnosti obremenitve od 
odklona, se je pokazalo odstopanje, pri ploščicah z enako količino dodane celuloze. 
Homogenost se razlikuje od ploščice do ploščice, prav tako pa tudi dimenzije niso povsem 
enake, kar je razlog za odstopanja. Pri tri-točkovnem upogibnem testu, so predvsem 
pomembne lastnosti na sredini ploščice, saj tam pride do obremenjevanja ploščice. Z drugimi 
besedami to pomeni, da je kljub enaki količini dodane celuloze, glede na celotno ploščico, 
mogoče, da je na sredini same ploščice različna količina celuloze. Večja količina celuloze na 
sredini pomeni večjo navidezno trdnost ploščice, kar vodi do tega, da se določi višji Young-
ov modul, kot bi se sicer. To odstopanje je bilo najbolj izrazito pri ploščicah z dodano fibrilno 
nanocelulozo, kar prikazuje slika 11. Prav zaradi teh odstopanj, tudi sama metoda narekuje, da 
se za vsako količino dodane celuloze, pripravi 5 paralelk. Tiste rezultate, ki so najbolj 
odstopali pri posameznih skupinah, sem izločil iz nadaljnje analize. Odvisnosti obremenitve 
od odklona ploščice, ki sem jih uporabil za določitev Young-ovega modula, so prikazane v 
Prilogi 1. 
























Slika 11: Prikaz odstopanj pri enakih ploščicah z 1,0 % FNC 
Kot je razvidno s tabele 4.1, vsaka meritev tri-točkovnega upogibnega testa vodi do velike 
količine podatkov, zato bodo v tabeli 4.2 podani le obremenitev, odklon in natezna napetost 
pri zlomu kompozitnih ploščic ter njihova elastična deformacija in Young-ov modul.  
Tabela 4.2: Mehanske lastnosti kompozitnih ploščic 
Št. ploščice Obremenitevpri 
zlomu (N) 
Odklon0 pri zlomu 
(mm) 





1 21,2 0,86 15,2 0,005 2800 
2 50,0 1,36 30,2 0,009 3300 
3 33,2 1,00 20,9 0,006 3230 
4 47,9 1,28 27,8 0,009 3240 
5 26,6 0,84 18,9 0,005 3390 
6 29,0 0,88 17,9 0,006 3030 
7 56,4 1,08 25,1 0,008 2970 
8 69,3 1,22 32,8 0,009 3510 
9 50,3 1,02 25,1 0,008 3130 
10 47,2 0,76 20,5 0,006 3430 
11 31,4 0,88 19,5 0,006 3300 
12 27,4 1,00 20,9 0,006 3450 
13 27,0 1,00 19,6 0,006 3240 
14 23,0 1,10 21,6 0,006 3320 
15 36,4 1,00 23,5 0,006 3600 
16 33,2 0,70 16,5 0,005 3110 
17 48,0 0,94 21,9 0,007 3050 
18 34,3 0,92 19,6 0,006 3110 
19 34,2 0,84 17,6 0,006 2900 
20 43,4 0,98 23,8 0,007 3400 
21 32,7 0,74 17,2 0,005 3190 





























23 45,0 1,14 24,6 0,008 3120 
24 60,3 1,02 25,2 0,008 3110 
25 45,2 0,86 20,5 0,006 3120 
26 38,0 1,34 26,2 0,008 3050 
27 34,0 1,00 22,2 0,006 3420 
28 42,2 1,42 28,8 0,009 3320 
29 57,8 1,38 31,4 0,010 3330 
30 32,2 1,04 22,0 0,006 3410 
31 49,3 1,54 32,6 0,010 3400 
32 43,3 1,20 27,0 0,008 3460 
33 45,7 0,90 24,1 0,006 3760 
34 52,5 1,34 33,2 0,009 3830 
35 56,9 1,06 27,8 0,008 3540 
36 / / / / / 
37 55,5 0,96 26,4 0,007 3610 
38 39,5 1,08 23,4 0,007 3250 
39 46,2 0,80 21,5 0,006 3630 
40 / / / / / 
41 36,8 1,24 25,1 0,008 3220 
42 47,1 1,26 30,1 0,008 3630 
43 57,0 1,42 35,5 0,009 3830 
44 36,6 0,72 19,3 0,005 3750 
45 56,2 1,00 27,8 0,007 3770 
46 57,8 1,30 30,5 0,009 3330 
47 45,2 1,28 27,7 0,008 3320 
48 59,3 1,20 31,2 0,009 3660 
49 59,4 1,24 31,7 0,009 3590 
50 47,2 1,36 31,9 0,008 3670 
51 39,5 0,82 19,8 0,006 3330 
52 51,2 0,84 20,4 0,007 2920 
53 53,6 1,12 27,7 0,008 3410 
54 31,3 1,22 23,7 0,007 3260 
55 46,4 0,98 22,8 0,007 3200 
56 58,0 0,84 21,6 0,007 3070 
57 33,4 1,04 19,0 0,007 2740 
58 36,3 1,04 22,3 0,007 3280 
59 54,2 1,06 25,4 0,008 3280 
60 36,3 0,88 19,5 0,006 3140 
61 66,9 1,64 34,3 0,012 2920 
62 / / / / / 
63 43,6 0,96 21,6 0,007 3060 
64 47,1 0,88 22,3 0,007 3260 






Tudi v tabeli 4.2 so razvidna odstopanja, ki so posledica različne homogenosti posameznih 
ploščic. Najbolj odstopajoče rezultate sem izločil iz nadaljnje analize, s pomočjo preostalih 
podatkov pa sem določil povprečni Young-ov modul, za posamezne skupine ploščic z enako 
količino dodane celuloze. (tabela 4.3) 
Tabela 4.3: Povprečni elastični moduli glede na dodatek celuloze 
Dodatek   ̅̅̅̅  (MPa) Standardna deviacija 
Brez 3290 73,5 
1,0 % CNC 3260 253 
5,0 % CNC 3340 156 
7,5 % CNC 3120 210 
10 % CNC 3100 101 
1,0 % CMC 3300 173 
3,0 % CMC 3560 233 
5,0 % CMC 3530 141 
7,5 % CMC 3730 141 
10 % CMC 3530 174 
1,0 % FNC 3310 106 
1,5 % FNC 3050 280 
2,0 % FNC 3140 106 
 
Za nenasičene poliestrske smole, je značilno območje Young-ovega modula, med 1000 in 
5000 MPa. Temu območju ustrezajo tudi vrednosti Young-ovega modula Colpoly 7201, saj so 
njene vrednosti med 3000 in 4000 MPa. 
Za laţjo predstavo so primerjave Young-ovih modulov, glede na vrsto dodane celuloze, 
prikazane na slikah 12-14. 
 


















Young-ov modul kompozitov s CNC 
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Pri kompozitih s kristalinično nanocelulozo, se je najbolje izkazal kompozit s 5 % CNC, 
kasneje pa pride do manjšega padca vrednosti Young-ovih modulov. Pričakovati je, da je z 
večjo vsebnostjo nanoceluloze teţje zagotoviti homogenost ploščic, kar bi lahko vplivalo na 
rezultate. Večja količina nanoceluloze obenem tudi oteţuje zamreţevanje, kar vpliva na 
Young-ov modul (več v poglavju 4.3). 
 
Slika 13: Young-ov modul kompozitov s CMC 
Analiza kompozitov s kristalinično mikrocelulozo je pokazala, da njen dodatek, ne glede na 
vsebnost le-te, poviša Young-ov modul kompozita. Takšen rezultat je pričakovan, saj je 
Young-ov modul kristalinične mikroceluloze višji, tako od poliestrske smole, kot tudi od obeh  
preostalih uporabljenih nanoceluloz (CNC in FNC). Pri primerjavi slik 12 in 13, je tudi 
opaziti, da je ob dodatku kristalinične mikroceluloze zvišanje Young-ovega modula precej 
bolj izrazito, kot je to pri kristalinični nanocelulozi. Razlog za to razliko, je moč pripisati 
Young-ovim modulom posameznih celuloz, ki so zaradi večje kristaliničnosti, v primerjavi s 
smolo, višji od Young-ovega modula smole. Ko se smoli doda celulozo, se zaradi večje 
kristaliničnosti celuloze, poveča tudi kristaliničnost kompozita. Večja kristaliničnost pa 
pomeni večjo togost kompozita, kar vodi do višjega Young-ovega modula kompozita. S tem, 
da bolj kot je celuloza kristalinična, bolj se bo zvišal Young-ov modul kompozita. Glede na 
deleţ kristaliničnosti v posamezni celulozah, se tudi razlikujejo Young-ovi moduli le-teh. V 
različnih literaturah sicer navajajo različne vrednosti Young-ovih modulov za posamezne 
vrste celuloz, saj se lahko tudi iste vrste celuloz nekoliko razlikujejo med seboj, vendar pa ima 
FNC zaradi manjše kristaliničnosti niţji Young-ov modul od CMC in CNC. Rezultati tri-
točkovnega testa pa so obenem pokazali, da ima uporabljena CMC višji modul od uporabljene 
CNC, kar pomeni, da je stopnja kristaliničnosti pri uporabljeni CMC višja od CNC, zaradi 
česar imajo tudi kompozitne ploščice z dodano CMC, višji Young-ov modul od tistih, katerim 






















Slika 14: Young-ov modul kompozitov s FNC 
Fibrilna nanoceluloza ima, med vsemi uporabljenimi celulozami, najniţji Young-ov modul. 
To se je pokazalo tudi pri analizi s tri-točkovnim upogibnim testom. V večih primerih je 
Young-ov modul kompozitnih ploščic s FNC celo niţji od kompozitnih ploščic brez dodane 
celuloze. Tu je potrebno upoštevati tudi zamreţenost ploščice, katera se je določevala v 
naslednjih poglavjih. 
4.3 Določevanje termičnih lastnosti 
Stopnja zamreţenja je še eden od parametrov, ki vpliva na Young-ov modul ter posledično 
ostale lastnosti pripravljenih kompozitov. Namreč, višja kot je stopnja zamreţenja oziroma 
bolj kot je material zamreţen, višji bo njegov Young-ov modul. Z DSC analizo sem ţelel 
določiti stopnjo zamreţenja posameznih kompozitov. Obenem sem ţelel določiti tudi 
temperaturo steklastega prehoda in morebitne druge termične spremembe med samo analizo. 
Temperaturni program, pri katerem sem opravil DSC analizo, je opisan v poglavju 3.4. 
Analiziral sem nekatere skupine kompozitnih ploščic, tako da sem oddrobil košček le-teh in 
primerjal njihove krivulje. Ker sem ţelel določiti stopnjo zamreţenja, sem najprej potreboval 






















Slika 15: DSC krivulja nezamrežene nenasičene poliestrske smole 
Na sliki 15 je opazen izrazit eksotermni vrh, v temperaturnem območju med 90 in 140 °C. Ta 
vrh je posledica zamreţevanja nenasičene poliestrske smole, saj je proces zamreţevanja 
eksotermne narave. Površina eksotermnega vrha predstavlja toploto, ki se sprosti pri celotnem 
zamreţevanju poliestrske smole. Glede na to, da sem kompozitne ploščice zamreţeval pri 80 
°C, je moč pričakovati, da tam zamreţevanje ni poteklo popolnoma. Nepopolno zamreţevanje 
bi pokazal eksotermni vrh v istem temperaturnem območju, kot na sliki 15, pri čemer bi bila 
njegova površina primerno manjša. Najprej sem primerjal 4 kompozitne ploščice brez dodane 
celuloze ter primerjal, kako se njihova stopnja zamreţenja razlikuje med seboj. Ploščine 
eksotermnih vrhov prikazuje slika 16, medtem ko je primerjava stopenj zamreţenja prikazana 





Slika 16: Ploščine eksotermnih vrhov kompozitnih ploščic brez dodane celuloze 
Tabela 4.4: Stopnje zamreţenja kompozitnih ploščic brez dodane celuloze 
Št. ploščice Barva na 
sliki 16 
Izpostavljenost  Entalpija [J/g] Stopnja 
zamreţenja [%] 
Nezamreţena / / 237 0 
72 Črna Svetloba 20,3 91,4 
73 Zelena  Svetloba 25,8 89,1 
74 Rdeča Tema 23,7 90,0 
75 Modra Tema 27,4 88,4 
 
Pričakovati je mogoče, da bodo stopnje zamreţenja enake pri kompozitnih ploščicah z enako 
količino celuloze oziroma v tem primeru brez le-te. Iz slike 16 in tabele 4.4 je razvidno, da 
sicer pride do manjših razlik v stopnjah zamreţenja, vendar je glede na podobnost rezultatov 
moč reči, da so rezultati ponovljivi. Prav tako je moč sklepati, da na stopnjo zamreţenja nima 
vpliva hranjenje ploščic v temi oziroma na svetlobi. Pri dodajanju celuloze, je potrebno 
upoštevati tudi, kako dobro se le-ta homogenizira znotraj smole, zaradi česar je pri 
kompozitnih ploščicah, katerim je bila dodana celuloza, moč pričakovati večja odstopanja pri 
stopnjah zamreţenosti, kar je razvidno tudi na nekaterih slikah v prilogi 1. 
Sledila je primerjava stopenj zamreţenja kompozitnih ploščic, katerim je bila dodana različna 
količina in vrsta celuloze. Primerjavo eksotermnih vrhov posameznih kompozitov, glede na 




Slika 17: DSC krivulje nezamreženega poliestra (črna) ter kompozitov brez celuloze (zelena), 5% CNC (rdeča) in 10 %CNC 
(modra) 
 






Slika 19: DSC krivulje nezamreženega poliestra (črna) ter kompozitov brez celuloze (zelena) in 2% FNC (rdeča) 
S pomočjo integriranja, sem določil ploščine vrhov na slikah 17-19, ki so predstavljali del 
poliestra, ki ni zamreţil pri zamreţevanju ploščic na 80 °C. Pri tem se je potrebno zavedati, da 
ploščina pod omenjenimi vrhovi predstavlja količino sproščene toplote na gram vzorca. Glede 
na to, da zamreţuje le poliestrska smola in ne tudi celuloza, je potrebno dobljeno ploščino 
preračunati na gram poliestrske smole. To pomeni, da je potrebno na primer pri kompozitni 
ploščici s 5 % CMC, dobljeno ploščino deliti z 0,95, saj nam ta ploščina podaja sproščeno 
toploto na 0,95 g vzorca, glede na to, da 5 % vzorca predstavlja kristalinična mikroceluloza.  
S pomočjo pridobljenih podatkov, sem določil stopnje zamreţenja, ki so prikazane v tabeli 
4.5. 
Tabela 4.5: Stopnja zamreţenja kompozitnih ploščic 
Vrsta celuloze Entalpija (J/gsmole) Stopnja zamreţenja (%) 
Brez zamreţenja 237 0 
Brez  27,4 88,4 
5,0 % CMC 16,7 93,0 
10 % CMC 34,6 85,4 
5,0 % CNC 29,1 87,7 
10 % CNC 22,0 90,7 
2,0 % FNC 29,7 87,5 
 
Kot rečeno bi morala višja stopnja zamreţenja pomeniti višji Young-ov modul. Pri DSC 
analizi kompozita s 5 % CMC je razvidno, da je stopnja zamreţenja višja, kar vodi do višjega 
Young-ovega modula (slika 13). Prav tako je razvidno, da je ob večji količini kristalinične 
mikroceluloze, stopnja zamreţevanja niţja, kot v primeru da se celuloze ne doda k poliestrski 
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smoli. Zamreţevanje seveda ni edini parameter, ki vpliva na togost in Young-ov modul 
kompozita. Glede na to, da ima kristalinična mikroceluloza višji Young-ov modul od 
zamreţene nenasičene poliestrske smole, večji deleţ CMC vodi do višjega Young-ovega 
modula. Tako je moč razlagati, da je Young-ov modul kompozita z 10 %, pribliţno enak 
kompozitu s 5 % CMC. Namreč glede na stopnjo zamreţenja, bi bilo moč pričakovati višji 
Young-ov modul pri kompozitu s 5 % CMC, a večji deleţ CMC vodi do tega, da sta si 
Young-ova modula obeh kompozitov precej podobna. Glede na to, da je Young-ov modul 
fibrilne nanoceluloze manjši od obeh kristaliničnih celuloz, je moč pričakovati manjše 
zvišanje Young-ovega modula ob dodatku fibrilne nanoceluloze. Poleg tega se je potrebno 
zavedati, da so delci fibrilne nanoceluloze daljši, kar oteţuje zamreţevanje. Iz tabele 4.5 je 
razvidno, da je stopnja zamreţevanja manjša, kot pri kompozitnih ploščicah brez dodane 
celuloze. Ker je poleg tega tudi Young-ov modul fibrilne nanoceluloze, med vsemi 
uporabljenimi celulozami, najbolj podoben Young-ovemu modulu zamreţene nenasičene 
poliestrske smole, je Young-ov modul kompozitov s fibrilno nanocelulozo manjši od 
kompozitov brez dodane celuloze (slika 14).  Če primerjam kompozit brez dodane celuloze in 
kompozit s 5 % CNC vidim, da je stopnja zamreţenja pri 5 % CNC niţja, kot pri kompozitu 
brez dodane celuloze. Spet je v nekoliko višjem Young-ovem modulu kristalinične 
nanoceluloze moč iskati razlog, da je kljub niţji stopnji zamreţenja, Young-ov modul obeh 
omenjenih kompozitov pribliţno enak. Glede na rezultate tri-točkovnega upogibnega testa, je 
rezultat za kompozit z 10 % CNC, najbolj presenetljiv. Glede na Young-ov modul tega 
kompozita, bi bilo moč pričakovati niţjo stopnjo zamreţenja od določene. Na tem mestu se je 
potrebno zavedati, da med enakimi kompoziti prihaja do razlik v zamreţenju, kar prikazuje 
tudi slika 16. Zato je moč sklepati, da je bila kompozitna ploščica, od katere sem oddrobil 
vzorec za DSC analizo, bolj zamreţena od povprečnega zamreţenja kompozitnih ploščic z 10 
% CNC, katere sem analiziral pri tri-točkovnem upogibnem testu. Zavedati se je treba tudi, da 
zamreţenje ni povsem enako po celotni prostornini kompozitne ploščice. Pri DSC analizi se 
analizira le majhen del celotne kompozitne ploščice, zato je tudi mogoče, da je bil le del 
ploščice, katerega sem oddrobil za DSC analizo, nekoliko bolj zamreţen, kar vodi do 
nepričakovanega rezultata. 
DSC analiza seveda omogoča tudi analizo drugih termičnih sprememb, ne samo eksotermne 
reakcije, ki je posledica zamreţevanja. Iz slike 16 je opaziti, da pri nezamreţeni nenasičeni 
poliestrski smoli ni opaznih drugih termičnih sprememb. Na slikah 17-19 je opazen steklast 
prehod, ampak je zaradi odstopanja eksotermnega vrha, ki je posledica zamreţevanja 
nezamreţenega poliestra slabo razviden. Iz tega razloga slike 20-22 prikazujejo DSC krivulje, 




Slika 20: DSC krivulje kompozitov brez celuloza (zelena), s 5 % CNC (rdeča) ter 10 % CNC (modra) 
 
 





Slika 22: DSC krivulje kompozitov brez celuloze (zelena) ter z 2 % FNC (rdeča) 
Z analizo DSC krivulj, prikazanih na slikah 20-22, sem določil temperature steklastih 
prehodov posameznih kompozitov. Tg-je  prikazuje  tabela 4.6. 
Tabela 4.6: Temperature steklastih prehodov določene z DSC analizo 
Vrsta celuloze Temperatura steklastega prehoda (°C) 
Brez 54,1 
5,0 % CMC 52,0 
10 % CMC 54,4 
5,0 % CNC 51,5 
10 % CNC 54,2 
2,0 % FNC 46,5 
 
Kot je opazno iz tabele 4.6, bi lahko sklepali, da dodatek celuloze ne vpliva na temperaturo 
steklastega prehoda. Za bolj natančno določitev temperature steklastega prehoda je smiselno 
izvesti DMA analizo, saj je ta precej bolj občiutljiva in posledično natančnejša, kar se tiče 
določitve Tg. 
Pri nekaterih krivuljah, pride do eksotermne spremembe, v temperaturnem območju med 230 
in 300 °C. V literaturi navajajo, da je to območje, v katerem je moč pričakovati termični 
razpad celuloze, kar je razvidno kot eksotermna sprememba na DSC krivulji. Pri kompozitnih 
ploščicah, katerim celuloza ni bila dodana, je logično, da te spremembne ni moč zaznati. S 
slik 20-22 pa je moč opaziti, da tudi pri nekaterih kompozitih, katerim je bila dodana celuloza, 
ni moč opaziti te spremembe. Glede na to, da sem pri DSC analizi odlomil košček kompozitne 
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ploščice, je moč sklepati, da je bilo v koščkih, kjer ni bil zaznan razpad celuloze, le-te 
premalo, da bi prišlo do zaznavne spremembe. 
4.4 Določevanje mehanskih lastnosti 
DMA analiza je bila zadnja analiza, s katero sem analiziral kompozitne ploščice. Za razliko 
od DSC, kjer sem meril termične spremembe, sem v tem primeru analiziral morebitne 
mehanske spremembe med segrevanjem. Metoda je opisana v poglavju 3.5. Mehanske 
spremembe so opazne tako, da se spremeni vrednost elastičnega modula, viskoznega modula 
in njunega razmerja (tan delta). Prva sprememba, katero sem ţelel določiti, je steklasti prehod 
oziroma temperatura pri kateri pride do le-tega. Na tem mestu se je potrebno zavedati 
definicije steklastega prehoda, ki pravi da material pri temperaturi steklastega prehoda preide 
iz trdnega krhkega stanja v viskoelastično gumijasto stanje. Togost materiala ter posledično 
elastični modul, se temu ustrezno zniţata. Kjer pride do padca modula, je torej moč določiti 
temperaturo steklastega prehoda. Pred izvedbo dinamične metode, kjer se meri odvisnost od 
temperature, je potrebno preveriti območje linearnega odziva, za katerega velja konstantna 
vrednost  elastičnega modula. Primer takšnega območja je prikazan na sliki 23.  S pomočjo 
slike 23, se določi silo in raztezek, pri katerih še velja linearni odziv. Pri kompozitnih 
ploščicah brez dodane celuloze ter dodanih 10 % CMC, sta bila določena sila 5 N ter raztezek 
20 μm, pri ostalih ploščicah pa je bil raztezek 10 μm, medtem ko je bila sila enaka.  
 
Slika 23: Območje linearnega odziva 
S pomočjo DSC analize sem določil, v katerem temperaturnem območju naj bi se steklast 
prehod pojavil (tabela 4.6). Temperaturo steklastega prehoda sem tako določil s pomočjo 
grafov odvisnosti elastičnega modula, viskoznega modula in tangens delte, kateri so prikazani 




Slika 24: Spremembe elastičnih modulov med DMA analizo 
Izmerjeni so bili kompoziti z naslednjo vsebnostjo celuloze: brez celuloze (črna), z 1 % CMC 
(modra), s 5 % CMC (zelena), z 10 % CMC (vijolična) z 1 % CNC (rdeča) ter z 1 % FNC 
(rjava). 
 
Slika 25: Spremembe viskoznih modulov med DMA analizo 
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Izmerjeni so bili kompoziti z naslednjo vsebnostjo celuloze: brez celuloze (črna), z 1 % CMC 
(modra), s 5 % CMC (zelena), z 10 % CMC (vijolična) z 1 % CNC (rdeča) ter z 1 % FNC 
(rjava). 
Pri DMA analizi kompozitne ploščice, kateri je bilo dodanih 5 % CMC je prišlo do 
odstopanja od pričakovanih rezultatov, kar je vidno tako na sliki 24 kot 25. Odstopanja so 
najverjetneje posledica napak pri izvajanju meritev, saj se je izkazalo, da na elastični modul, 
katerega se določi na začetku DMA analize, močno vpliva navor s katerim je kompozitna 
ploščica vpeta. Na tem mestu se je potrebno tudi zavedati, da so se sile in raztezki določeni pri 
določevanju območja linearnega odziva nekoliko razlikovali. Vrednosti so bile primerljive, 
kljub vsemu pa sta bila sila in raztezek najniţja prav pri kompozitni ploščici s 5 % CMC. Sila 
in raztezek, pri katerih so se izvajale dinamične meritve, sta bila enaka pri vseh kompozitih s 
primerljivim linearnim odzivom. Ker sta bila sila in raztezek pri kompozitu s 5 % CMC 
najniţja, je bilo posledično odstopanje od linearnosti največje, kar je vodilo do določitve 
vrednosti elastičnega modula, ki je niţja od pričakovanj. 
 
Slika 26: Sprememba tangens delte med DMA analizo 
Izmerjeni so bili kompoziti z naslednjo vsebnostjo celuloze: brez celuloze (črna), z 1 % CMC 
(modra), s 5 % CMC (zelena), z 10 % CMC (vijolična) z 1 % CNC (rdeča) ter z 1 % FNC 
(rjava). 
Pri steklastem prehodu pride do padca elastičnega modula, obenem pa narasteta viskozni 
modul in tangens delta. Za določitev temperature steklastega prehoda sem se odločil uporabiti 
sliko 26. Da temperature steklastega prehoda določim iz slike 26, sem se odločil, ker so 
dobljeni rezultati nekoliko lepši, kot to velja za sliki 24 in 25, posledično je bilo tudi samo 
določevanje temperature nekoliko enostavnejše. Rezultati so prikazani v tabeli 4.7. 
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Tabela 4.7: Temperature steklastega prehoda določene z DMA analizo 
Vrsta celuloze Temperatura steklastega prehoda (°C) 
Brez 65,1 
1,0 % CMC 59,9 
5,0 % CMC 76,6 
10 % CMC 60,3 
1,0 % CNC 58,3 
1,0 % FNC 58,8 
 
Pri določevanju temperature steklastega prehoda, se je potrebno zavedati, da je mogočih več 
načinov oziroma mest, kjer določimo le-to. Ena od moţnosti je določitev onset temperature 
oziroma temperature, kjer tangens delta začne naraščati, medtem ko je druga moţnost 
določitev temperature pri kateri je tangens delta maksimalna. Pri določevanju temperatur 
prikazanih v tabeli 4.7 sem uporabil prvo moţnost, primer česar prikazuje slika 27. Za to 
moţnost sem se odločil, zaradi odstopanj pri nekaterih meritvah, na slikah 24 in 25. Ta 
odstopanja so vplivala na temperaturo, kjer pride do maksimuma tangens delte (slika 26). Iz 
tega razloga, sem se odločil, da temperaturo steklastega prehoda določim na mestu, kjer pride 
do prve spremembe pri obeh modulih oziroma prve spremembe tangense delte, na sliki 26. 
 
Slika 27: Določitev Tg iz grafa tangens delta v odvisnosti od temperature 
Pri primerjavi  tabel 4.6 in 4.7 je razvidno, da pride pri različnih dodatkih celuloze, do 
sprememb v temperaturi steklastega prehoda. Na tem mestu se je potrebno zavedati, kateri 
parametri vplivajo nanjo. Ključna parametra sta stopnja zamreţenja in dodajanje celuloze. Kot 
je bilo pokazano s tri-točkovnim upogibnim testom in DSC analizo, višja stopnja zamreţenja 
vodi do večje togosti in posledično višjega elastičnega modula kompozita. Višja stopnja 
zamreţenja, poleg zvišanja elastičnega modula, vodi tudi do zvišanja temperature steklastega 
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prehoda. To so pokazale tudi analize kompozitnih ploščic, saj ima ploščica z dodanimi 5 % 
CMC, tako najvišjo stopnjo zamreţenja, kot tudi temperaturo steklastega prehoda.  
Sedaj se je potrebno dotakniti še drugega parametra, ki vpliva na temperaturo steklastega 
prehoda, in sicer dodatek celuloze. Ob dodatku celuloze v poliestrsko smolo, pride do 
interakcij ter posledičnih povezav med njima. Zaradi teh povezav, bi se teoretično morala 
temperatura steklastega prehoda zvišati ob dodatku celuloze. Iz tabele 4.7 je razvidno, da 
temu ni tako. Glede na to, da se ob dodatku celuloze (ob pribliţno enaki stopnji zamreţenja) 
temperatura steklastega prehoda zniţa, je moč sklepati, da je jakost interakcij med celulozo in 
poliestrsko smolo niţja, kot je jakost vezi, ki se tvorijo med zamreţevanjem. Zaradi tega pride 
ob dodatku celuloze, do zniţanja temperature steklastega prehoda. 
Na DSC krivuljah se lepo vidi posledica zamreţevanja poliestra, in sicer eksotermni vrh pri 
pribliţno 130 °C. Pričakovalo bi se, da bo proces zamreţevanja moč potrditi tudi z DMA 
analizo. Namreč pri zamreţevanju se togost materiala poveča, kar bi moralo voditi do zvišanja 
elastičnega modula. Na slikah 24-26 ni bilo zaznane nobene spremembe, katero bi bilo moč 
pripisati zamreţevanju poliestra. V ţelji po natančnejši določitvi, sem odvisnost obeh 
modulov ter tangens delte preučil tudi na grafih z logitemsko skalo, vendar tudi na njih ni bilo 
mogoče potrditi spremembe v parametrih, ki bi bile posledica zamreţevanja. Na tem mestu se 
je potrebno zavedati, kaj se dogaja s posameznimi parametri, med dinamičnim testom DMA 
analize. Z višanjem temperature elastični modul pada, kar je razvidno tudi na sliki 24. 
Obenem pada tudi sila, s katero se obremenjuje vzorec. Ko sila pade do pribliţno 1 N, pride 
do sipanja ostalih parametrov (oba modula in tangens delta), kar je najlepše razvidno na sliki 
26, kjer je pri najvišjih temperaturah opazno sipanje. Kot je razvidno iz slike 26, se sipanje 
rezultatov začne pri temperaturi, ki je niţja od temperature, pri kateri je pri DSC analizi prišlo 
do zamreţevanja. Tu tiči razlog, da z DMA analizo ni bilo mogoče določiti sprememb, ki so 
posledica zamreţevanja poliestra. 
Za konec sem ţelel še primerjati rezultate, ki sem jih dobil s tri-točkovnim upogibom in DMA 
analizo. Ob tem se je potrebno zavedati principov, po katerih same meritve potekajo. Ker sem 
v obeh primerih uporabljal ploščice, ki so bile zelo tanke, obenem pa je bila njihova dolţina 
precej večja od debeline, je bila natezna obremenitev prevladujoča, striţno obremenitev pa je 
moč zanemariti. Pri tri-točkovnem testu se povečuje deformacija vzorca, kjer se s pomočjo 
izmerjene natezne napetosti določi Young-ov modul. Meritve tri-točkovnega testa v mojem 
primeru potekajo pri sobni temperaturi (25 °C). Pri DMA analizi je pomemben vpliv 
temperature in frekvence. Namreč, za razliko od tri-točkovnega upogibnega testa, se pri DMA 
analizi vzorec obremenjuje s silo, ki na vzorec deluje sinusoidalno, z neko frekvenco. 
Frekvenca, s katero se deluje na vzorec, vpliva na določene lastnosti vzorca. Ko na vzorec 
deluje sila, pride do vibracij molekul, pri čemer niţja frekvenca vodi do daljšega nihajnega 
časa, zaradi česar imajo molekule več časa za vibriranje oziroma premikanje. Iz tega razloga 
niţja frekvenca vodi do niţje temperature steklastega prehoda. Frekvenca se lahko tekom 
meritve spreminja ali pa je konstantna. Pri mojih meritvah je bila frekvenca konstanta, in sicer 
1 Hz, spreminjala pa se je temperatura (25-160 °C).  Pri DMA analizi inštrument, s pomočjo 
določene natezne napetosti in poznane geometrije vzorca, določi modul. Pri tem se je 
potrebno zavedati, da gre v tem primeru za kompleksni modul, katerega sestavljata tako 
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elastična kot viskozna komponenta. Glede na to, da gre v primeru zamreţene poliestrske 
smole za trden material, je elastični modul le-te pri sobni temperaturi bistveno večji od 
viskoznega, zaradi česar sta si kompleksni in elastični modul po velikosti precej podobna. 
Zaradi opisanih razlik med obema tehnikama ni mogoče primerjati absolutnih vrednosti 
določenih modulov, kljub vsemu pa bi morali rezultati obeh tehnik voditi do enakih 
ugotovitev. 
Tabela 4.8: Primerjava rezultatov tri-točkovnega upogibnega testa in DMA analize 
Vrsta celuloze E(3pb) (MPa) E (DMA) (MPa) 
Brez 3290 1840 
1 % CMC 3300 2290 
5 % CMC 3530 1320 
10 % CMC 3530 3760 
1 % CNC 3260 2290 
1 % FNC 3310 2090 
3pb = tri točkovni upogibni test  
Glavne ugotovitve določevanja Young-ovega modula s 3-točkovnim upogibnim testom, so 
bile, da pri enaki stopnji zamreţenja, dodatek CMC, CNC in FNC, zviša Young-ov modul 
kompozita, saj so Young-ovi moduli omenjenih celuloz višji od Young-ovega modula 
zamreţene poliestrske smole brez dodane celuloze. V tabeli 4.8 to sicer ni najbolj razvidno, 
saj je zvišanje Young-ovega modula bolj izrazito pri večjih deleţih dodane celuloze, poleg 
tega pa je potrebno tudi upoštevati vpliv stopnje zamreţenja posameznih kompozitnih ploščic. 
Obenem se je potrebno zavedati, da je Young-ov modul CMC višji od preostalih dveh 
uporabljenih celuloz, kar je vodilo do najvišjega zvišanja Young-ovega modula. Če sedaj 
primerjam kompleksne module določene z DMA analizo, kateri so podani v tabeli 4.8, je lepo 
razvidno, da dodatek vseh vrst celuloze, zviša kompleksni modul, kar je, zaradi višjih 
modulov uporabljenih celuloz, pričakovan rezultat (pri kompozitu s 5 % CMC je prišlo do 
odstopanja, zaradi odstopanje od linearnosti med meritvijo). Zaradi višjega Young-ovega 
modula kristalinične mikroceluloze, večji deleţ le-te v kompozitu, vodi do višjega 
kompleksnega modula, kar je v tabeli 4.8 najbolj izrazito pri kompozitu, kateremu je bilo 
dodanih 10 % CMC. Prav tako je iz tabele 4.8 razvidno, da je bilo zvišanje kompleksnega 
modula najmanj izrazito pri kompozitu, kateremu je bila dodana fibrilna nanoceluloza, kar je 
kot rečeno posledica tega, da ima FNC niţji Young-ov modul, v primerjavi z ostalima 
uporabljenima celulozama. Torej glavna ugotovitev določanja kompleksnih modulov, s 
pomočjo DMA analize je, da sem potrdil vse ugotovitve iz analize s tri-točkovnim upogibom.  
S primerjavo enakih kompozitnih ploščic (tabeli 3.10 in 3.11), sem ţelel ugotoviti, če 
izpostavljenost svetlobi povzroči večjo stopnjo zamreţenja, kar bi vodilo do večje togosti, ter 
posledično tudi do večjega kompleksnega modula. Bistvenih razlik med kompozitnimi 
ploščicami, ki so bile izpostavljene svetlobi in tistimi, ki so bile shranjene v temi ni bilo 








Prvi cilj magistrske naloge je bil, določiti parametre, pri katerih sem pripravil kompozitne 
ploščice. Ugotovil sem, da je pri pripravi le-teh problem v posedanju celuloze, zaradi česar je 
potrebno zagotoviti dovolj hitro zamreţevanje poliestra. Ob uporabi termičnega iniciatorja to 
ni dovolj hitro, zato je potrebno predhodno uporabiti še fotoiniciator. Ker pride med 
zamreţevanjem do skrčka volumna, je potrebno brušenje kompozitnih ploščic, da se zagotovi 
pravilno obliko le-teh. 
Kot dodatek k nenasičeni poliestrski smoli, so bile uporabljene kristalinična mikro in 
nanoceluloza ter fibrilna nanoceluloza. Kristalinična mikroceluloza ima najvišji Young-ov 
modul, fibrilna nanoceluloza pa najniţjega. Posledica tega je, da imajo kompoziti z dodano 
kristalinično mikrocelulozo najvišji Young-ov modul, medtem ko imajo kompoziti s fibrilno 
nanocelulozo najniţji Young-ov modul. To je potrdil tudi tri-točkovni upogibni test. 
Poleg Young-ovih modulov posameznih celuloz, na Young-ove module kompozitov vpliva 
tudi stopnja zamreţenja kompozitnih ploščic. Pokazalo se je, da višja stopnja zamreţenja, 
vodi do višjega Young-ovega modula. Tudi pri analizi stopnje zamreţenja, se je izkazalo, da 
je le-ta najniţja pri kompozitih s fibrilno nanocelulozo, kar vodi do najniţjega Young-ovega 
modula pri teh kompozitih. 
Pri analizi stopnje zamreţenja enakih kompozitnih ploščic, brez dodane celuloze, se je 
pokazalo, da pride do le manjših razlik med njimi, tako da je moč trditi, da so rezultati 
ponovljivi. Obenem je moč trditi, da na stopnjo zamreţenja nima vpliva način hranjena 
kompozitnih ploščic, saj so stopnje zamreţenja enake, tako pri kompozitnih ploščicah, katere 
so bile hranjene na svetlobi, kot pri tistih, ki so bile hranjene v temi.  
Stopnja zamreţenja vpliva tudi na temperaturo steklastega prehoda. Tako kot za Young-ov 
modul, tudi za temperaturo steklastega prehoda velja, da se ta zviša pri višji stopnji 
zamreţenja poliestra. 
Poleg stopnje zamreţenja na temperaturo steklastega prehoda vplivajo tudi povezave, ki se 
tvorijo z interakcijami na fazni meji med celulozo in poliestrsko smolo. Izkazalo se je, da so 
te povezave šibkejše od običajnih vezi v mreţi, ki se tvori pri zamreţevanju poliestrske smole, 
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Priloga 1: Določitev parametra m preko odvisnosti obremenitve od odklona ploščice pri tri-
točkovnem upogibnem testu 
 





























































Slika 30: Krivulja obremenitev-odklon za kompozitne ploščice s 5,0 % CNC 
 
Slika 31: Krivulja obremenitev-odklon za kompozitne ploščice s 7,5 % CNC 
 











































































Slika 33: Krivulja obremenitev-odklon za kompozitne ploščice z 1,0 % CMC 
 
Slika 34: Krivulja obremenitev odklon za kompozitne ploščice z 3,0 % CMC 
 











































































Slika 36: Krivulja obremenitev-odklon za kompozitne ploščice s 7,5 % CMC 
 
Slika 37: Krivulja obremenitev-odklon za kompozitno ploščico z 10 % CMC 
 














































































Slika 39: Krivulja obremenitev-odklon za kompozitne ploščice z 1,5% FNC 
 



















































Kompoziti z dodanima 2,0 % FNC 
ploščica 63
ploščica 64
ploščica 65
